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Referat
Das System Aluminium-Nickel besitzt als Modellsystem in der Wissenschaft sowie als
ein Basissystem von sogenannten Superlegierungen in der Technik eine große Bedeutung.
Aufgrund der hohen Liquidustemperaturen von bis zu 1638◦C sind die thermophysikali-
schen Eigenschaften der Schmelzen bisher nur in den Randbereichen des Systems bekannt.
Die Viskosität ist eine der thermophysikalischen Größen und sowohl von der Zusammen-
setzung als auch von der Temperatur abhängig. Sie besitzt eine große Bedeutung als
Eingabeparameter für Simulationsrechnungen zur Erstarrung von Schmelzen sowie bei
der Optimierung von Herstellungsprozessen metallischer Werkstoffe.
Die Viskosität der Schmelzen im System Al-Ni wurde nach Kenntnis des Autors bisher
nur einmal gemessen. Durch den vorliegenden Datensatz war jedoch nicht der gesamte
Konzentrationsbereich im System Al-Ni abgedeckt. Besonders im Bereich der technolo-
gisch interessanten hochschmelzenden Legierungen bestanden Lücken. Mit bisher vorhan-
denen Viskosimetern war die Messung der Viskositäten im gesamten System nicht mög-
lich, da die Liquidustemperaturen im Systems Al-Ni die maximalen Arbeitstemperaturen
überstiegen.
Im Rahmen der Arbeit wurde ein neues Schwingtiegelviskosimeter mit hängendem Tie-
gel konzipiert, aufgebaut und mit Viskositätsmessungen an reinen Metallen mit bekannter
Viskosität bei Temperaturen bis zu 1800◦C erfolgreich getestet. Mit weiteren Modifika-
tionen sind mit dem neu aufgebauten Viskosimeter Temperaturen bis 2300◦C erreichbar.
Für den Betrieb des Viskosimeters wurde ein umfangreiches Mess- und Steuerprogramm
entwickelt sowie erfolgreich getestet. Zur Berechnung der Viskosität wurden im Messpro-
gramm verschiedene Arbeitsgleichungen implementiert. Für die Detektion der Schwingung
des Torsionspendels wurde ebenfalls eine neue Methode angewendet, die eine quasikonti-
nuierliche und damit genauere Erfassung der Schwingung erlaubt.
Die Viskosität der Schmelzen des Systems Al-Ni konnte erfolgreich bestimmt werden,
womit experimentelles Neuland erkundet wurde. Die gemessenen Verläufe zeigen eine gute
Übereinstimmung mit den wenigen bekannten Daten zur Viskosität von Al-Ni-Schmelzen.
Ebenso gut ist die Übereinstimmung mit wenigen weiteren vorhandenen Messdaten der
Diffusionskonstanten sowie mit Viskositätsdaten aus Computersimulationen. Mit verschie-
denen Modellen zur Vorhersage der Viskosität von Legierungen wurden Viskositätsverläufe
im System Al-Ni berechnet. Der Vergleich mit den Messdaten hat gezeigt, dass nur wenige
der Modelle zur Vorhersage der Viskosität im System Al-Ni geeignet sind.
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Kapitel 1
Einleitung und Zielstellung
Die Entwicklung von Materialien mit völlig neuen Eigenschaften sowie die Optimierung
der Eigenschaften vorhandener Werkstoffe für spezielle Anwendungen stellen einen großen
Bereich aktueller angewandter Grundlagenforschung dar. Auch wenn in letzter Zeit bei
der interessierten Öffentlichkeit der Eindruck entstanden ist, dass sich die Materialfor-
schung gegenwärtig vorwiegend mit organischen Materialien befasst, sind auf dem Gebiet
der Metalle und Legierungen noch immer genügend interessante Fragestellungen unbeant-
wortet. Wie eng Metalle mit der Geschichte der Menschheit verknüpft sind, zeigt sich in
der Benennung ganzer Epochen nach der Legierung Bronze (Bronzezeit 3000-1000 v.u.Z.)
und dem Metall Eisen (Eisenzeit 800 v.u.Z. - 600 u.Z.). Wenngleich die grundsätzlichen
Herstellungsprozesse, wie z.B. Gießen und Schmieden, immer noch angewandt werden,
haben die in der heutigen Zeit verwendeten Metalle und Legierungen doch ganz ande-
re Eigenschaften. Für nahezu jede Anwendung stehen heute ganz spezielle Legierungen
bereit. Und dennoch gibt es Anwendungen, für die der optimale Werkstoff noch nicht
gefunden ist und bei denen die Verwendung von Werkstoffen auf Basis organischer Mate-
rialien aus den verschiedensten Gründen nicht möglich ist. Ein typisches Beispiel hierfür
ist der gesamte Bereich der Hochtemperaturanwendungen. Dieser reicht vom kleinen Ver-
brennungsmotor für nicht stationäre Maschinen bis zur Turbine in einem Großkaftwerk.
In all diesen Fällen werden von den eingesetzten Materialien ein niedriges spezifisches
Gewicht, Beständigkeit gegen Korrosion sowie eine große Festigkeit auch bei hohen Tem-
peraturen verlangt. Eine günstige Kombination dieser Eigenschaften bieten Legierungen
auf Basis der Systeme Aluminium-Nickel sowie Aluminium-Eisen. Wegen dieser beson-
deren Eigenschaften wurde in den letzten Jahren speziell für Legierungen auf Basis von
Aluminium-Nickel der Begriff Superalloy (zu deutsch: Superlegierung) geprägt.
Die Herstellung von metallischen Werkstoffen erfolgt hauptsächlich durch die Erstar-
rung aus der Schmelze. Bereits während dieses Prozesses werden die späteren, strukturell
1
2begründeten Eigenschaften des Werkstoffes festgelegt. Der Prozess der Strukturbildung
ist theoretisch noch nicht vollständig verstanden. Es steht allerdings außer Frage, dass
die thermophysikalischen Eigenschaften der Schmelze wie Viskosität, Oberflächenspan-
nung und Dichte hier eine wesentliche Rolle spielen. Unter Normalbedingungen sind diese
Größen bei Flüssigkeiten mit wenig Aufwand und wohl bekannten Verfahren messbar.
Bei den extremen Bedingungen im Existenzbereich der Schmelzen sind diese Messungen
jedoch nicht mehr so einfach möglich. Hier liegt der Grund, weshalb diese Daten für das
System Aluminium-Nickel gar nicht oder nur mit großer Unsicherheit bekannt sind.
Zur Messung der Viskosität von metallischen Schmelzen mit Liquidustemperaturen
oberhalb von etwa 500◦C ist praktisch nur noch die Methode des schwingenden Tiegels
anwendbar. Aufgrund verschiedener experimenteller Schwierigkeiten war der Messbereich
dieser Methode bisher auf Temperaturen von maximal 1600◦C limitiert. Für das System
Aluminium-Nickel mit seiner maximalen Liquidustemperatur von 1638◦C ist das nicht
ausreichend. Zielstellung dieser Arbeit soll es daher sein, ein Messgerät für die Anwen-
dung der bekannten Schwingtiegelmethode bei Temperaturen bis 1800◦C zu entwickeln
und zu testen sowie im Anschluss daran die Viskosität des Systems Aluminium-Nickel zu
messen. Für die Wissenschaft sind diese Daten im Kontext mit anderen bereits bekann-
ten oder noch zu bestimmenden Daten außerordentlich wichtig für das Verständnis der
Strukturbildung. Im nicht weniger großen Feld der Anwendung werden die zu messenden
Daten für die Optimierung von Prozessen bei der Herstellung von speziellen Werkstoffen
benötigt.
Die Arbeit ist einschließlich dieser Einleitung in sechs Kapitel gegliedert. In Kapitel
2 werden die theoretischen Grundlagen in einem Umfang vorgestellt, der für das Ver-
ständnis der Arbeit notwendig ist. Kapitel 3 ist der Konzeption, dem Aufbau und dem
Test des neuen Viskosimeters gewidmet. Die am System Aluminium-Nickel durchgeführ-
ten Messungen sowie deren Ergebnisse sind in Kapitel 4 dargestellt. Eine Einordnung
der Ergebnisse in den Kontext bekannter experimenteller Daten sowie ein Vergleich der
Messdaten mit Modellrechnungen erfolgt in Kapitel 5. Mit einer Zusammenfassung der
Ergebnisse und einem Ausblick auf noch offene Fragestellungen wird die Arbeit in Kapitel
6 beendet.
Kapitel 2
Theoretische Grundlagen
2.1 Die Viskosität
2.1.1 Definition der Viskosität
Die Viskosität ist eine fundamentale Eigenschaft von Flüssigkeiten. Sie ist ein Maß für den
Widerstand, den eine Flüssigkeit ihrem eigenen Fließen entgegen setzt. Synonym werden
deshalb für die Viskosität auch die Begriffe innere Reibung und Zähflüssigkeit verwendet.
Die Größe Viskosität ist für Newtonsche Fluide durch das folgende Modell definiert:
zwischen einer fest stehenden Platte und einer dazu parallelen, beweglichen Platte mit
den Flächen A und dem Abstand y befinde sich eine Flüssigkeit. Die Flüssigkeit zwischen
den Platten wird durch einen Stapel aus vielen dünnen Flüssigkeitsschichten beschrie-
ben. Die den beiden Platten unmittelbar benachbarte Schicht hafte fest an der jeweiligen
Platte. Weiterhin sei eine Bewegungen der einzelnen Flüssigkeitsschichten nur parallel zu
ihren Grenzflächen möglich. Die beschriebene Anordnung ist in Abbildung 2.1 dargestellt.
Lässt man nun auf die bewegliche Platte eine tangentiale Kraft F einwirken, wird auf die
Flüssigkeitsschichten eine Schubspannung
τ =
F
A
(2.1)
ausgeübt. Da die Teilchen einer Flüssigkeit im Gegensatz zu Festkörpern nicht in einem
kleinen Raumbereich fixiert sind, können in Flüssigkeiten keine Schubspannungen beob-
achtet werden. Die einzelnen Flüssigkeitsschichten werden deshalb in Bewegung versetzt
und gleiten aneinander vorbei. In der Folge stellt sich im Schichtstapel ein Geschwindig-
keitsgradient
γ˙ =
∂v
∂y
(2.2)
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4ein. Dieser Gradient ist nach
τ = ηγ˙ (2.3)
proportional zur Schubspannung und wird häufig auch als Scherrate bezeichnet. Den auf
diese Weise eingeführten Proportionalitätsfaktor η bezeichnet man als dynamische Visko-
sität. Mit den in Gleichung 2.3 eingesetzten Gleichungen 2.1 und 2.2 ergibt sich für die
dynamische Viskosität der Ausdruck:
η =
F
A∂v
∂y
. (2.4)
Aus dieser Gleichung ergibt sich die Einheit der dynamischen Viskosität zu [η] = Pa · s.
Teilt man die dynamische Viskosität durch die Dichte % der Flüssigkeit, so ergibt sich
die kinematische Viskosität
ν =
η
%
(2.5)
mit der Einheit [ν] = m2 · s−1. An dieser Stelle sei vereinbart, dass der Begriff Viskosität
im weiteren Verlauf dieser Arbeit synonym für die dynamische Viskosität gebraucht wird.
2.1.2 Arten viskoser Flüssigkeiten
In Gleichung 2.3 wird die Viskosität stillschweigend als materialspezifische konstante Grö-
ße eingeführt. Flüssigkeiten, für die diese Annahme erfüllt ist, werden als Newtonsche
Fluide bezeichnet. Ist die Viskosität dagegen von der Scherrate abhängig, so spricht
man von nicht-Newtonschen Flüssigkeiten. Metallschmelzen zeigen in der Regel New-
tonsches Verhalten.
Abbildung 2.1: Modellvorstellung zur Definition der Viskosität
52.1.3 Temperaturverhalten der Viskosität
Die Abhängigkeit Viskosität von der Temperatur wird durch die Arrhenius-Andrade-
Beziehung
η = η∞ exp
(
Eakt
RT
)
(2.6)
beschrieben. In dieser Gleichung sind η∞ die Viskosität bei unendlich großer Temperatur,
Eakt die Aktivierungsenergie des viskosen Fließens, R die allgemeine Gaskonstante und T
die absolute Temperatur. Die Gleichung wurde unabhängig voneinander von verschiedenen
Autoren [40, 1, 2] vorgeschlagen und mit Hilfe der Ratentheorie theoretisch bestätigt
[34]. Demnach befinden sich die einzelnen Teilchen (Atome, Moleküle) der Flüssigkeit in
Mulden des von ihrer jeweiligen Umgebung gebildeten Potenzialfeldes. Damit ein Teilchen
eine solche Potenzialmulde verlassen und einen freien Platz in einer benachbarten Mulde
besetzen kann, muss die Aktivierungsenergie des viskosen Fließens aufgebracht werden.
Mit der Gleichung
η∞ =
NA 3
√
Vp
Vm
√
2pimkBT (2.7)
wird im Rahmen dieser Theorie ein analytischer Ausdruck für die Größe η∞ angegeben.
In dieser Gleichung sind NA die Avogadrosche Konstante, Vp das Partikelvolumen ei-
nes Teilchens der Flüssigkeit, Vm das molare Volumen der Flüssigkeit, m die Masse der
Teilchen und kB die Boltzmann-Konstante.
2.1.4 Beziehung zum Diffusionskoeffizienten
Der Zusammenhang zwischen Viskosität und Diffusionskonstante lässt sich unter Annah-
me kugelförmiger Teilchen und Anwendung der Stokesschen Reibungsgesetze ableiten.
Die Gleichung
D =
kBT
6piηr
(2.8)
in der D der Diffusionskoeffizient und r der Radius der Flüssigkeitsteilchen sind, wurde
von Einstein [33] abgeleitet. Die Gleichung wird im allgemeinen als Stokes-Einstein-
Beziehung bezeichnet und gilt für den Fall, dass die diffundierenden Teilchen groß gegen
die Teilchen des Lösungsmittels sind. Sutherland [89] hat für den Fall gleich großer
Teilchen nahezu zeitgleich die Gleichung
D =
kBT
4piηr
(2.9)
vorgeschlagen. Diese, als Sutherland-Einstein-Beziehung bezeichnete Gleichung, spie-
gelt die realen Verhältnisse in metallischen Schmelzen besser wieder.
62.2 Messung der Viskosität
Nach Gleichung 2.4 lässt sich die Viskosität über die Messung von Kraft, Geschwindig-
keitsgradient und Fläche bestimmen. Für eine umfassende Darstellung aller möglicher
Messverfahren sei auf die entsprechende Literatur verwiesen. Im folgenden sollen nur die
Messverfahren kurz vorgestellt werden, die grundsätzlich zur Bestimmung der Viskosität
von Metallschmelzen geeignet sind. Die Zahl der anwendbaren Messverfahren wird zum
einen durch die geringe Viskosität von Metallschmelzen, die in der Größenordnung von
etwa 0.1 mPas bis 10 mPas liegt, und zum zweiten durch die hohen Temperaturen im Exis-
tenzbereich der Schmelzen beschränkt. Eine detailliertere Beschreibung der vorgestellten
Messverfahren und auch eine Übersicht über Arbeiten, in denen die Verfahren genutzt
wurden, findet sich in [45, 18].
Die wichtigsten Arten von Viskosimetern (Kapillar-, Rotations-, Kugelfall- und Schwing-
tiegelviskosimeter) und Methoden (oszillierende Platte und levitierter Tropfen) sind in
Abbildung 2.2 schematisch dargestellt und nachfolgend erläutert.
2.2.1 Kapillarviskosimeter
Zur Messung der Viskosität mit der Kapillarmethode lässt man ein bekanntes Volumen V
einer Flüssigkeit durch eine Kapillare fließen. Aus der dazu benötigten Zeit t, dem Radius
r und der Länge l der Kapillare lässt sich mit der Gleichung
η
%
= ν = C1t− C2
t
(2.10)
die kinematische Viskosität bestimmen. Für die beiden Konstanten C1 und C2 lassen sich
aus der Hagen-Poiseuille-Gleichung die analytischen Ausdrücke
C1 =
pir4gh¯
8V (l + nr)
, C2 =
mV
8pi(l + nr)
ableiten, in denen g die Fallbeschleunigung, h¯ die Höhendifferenz zwischen den Flüssig-
keitsspiegeln an Ein- und Auslauf sind. Die Parameter n = 1.1−1.2 und m = 0−0.6 sind
gerätespezifische Konstanten, deren exakte Werte durch Kalibriermessungen an Flüssig-
keiten bekannter Viskosität bestimmt werden müssen.
In der Literatur wird die Kapillarmethode oft als die genauste und einfachste Methode
zur Bestimmung der Viskosität dargestellt. Bei der Viskositätsmessung an Metallschmel-
zen ergeben sich experimentelle Schwierigkeiten aus den Anforderungen bezüglich der
Stabilität der geometrischen Eigenschaften der Kapillare. Speziell der geringe Radius von
nur einigen zehntel Millimetern kann sich bei hohen Temperaturen durch thermische Aus-
dehnung und chemische Reaktionen drastisch ändern. Als Werkstoff für die Kapillaren ist
7aus herstellungstechnischen Gründen nahezu nur Quarzglas geeignet. Daher ist die er-
reichbare Maximaltemperatur auf etwa 1300◦C begrenzt.
2.2.2 Rotationsviskosimeter
In einem zylinderförmigen Tiegel mit dem Innenradius r0 befindet sich koaxial ein zweiter
Zylinder mit dem Radius r1 und der Höhe h. Zwischen Tiegel und Zylinder befindet sich
die zu untersuchende Flüssigkeit. Dreht man den Tiegel nun mit konstanter Drehzahl n,
so wird durch die Flüssigkeit ein Drehmoment | ~M | = r1 · F auf den inneren Zylinder
ausgeübt. Die Viskosität wird aus dem gemessenen Drehmoment und der Gleichung
η =
(
1
r21
− 1
r20
) | ~M |
8pi4nh
(2.11)
berechnet.
Abbildung 2.2: Verschiedene Verfahren zur Bestimmung der Viskosität von Flüssigkeiten:
(a) Kapillarmethode, (b) Rotationsmethode, (c) oszillierende Platte, (d) Kugelfallmetho-
de, (e) levitierter Tropfen im elektromagnetischen Feld und (f) Schwingtiegelmethode
8Experimentelle Schwierigkeiten bei der Untersuchung von Metallschmelzen ergeben sich
insbesondere aus den Anforderungen an die geometrische Stabilität des Systems. Die Flüs-
sigkeitsschicht zwischen den beiden Zylindern darf aufgrund der niedrigen Viskositäten
von Metallschmelzen nur einige zehntel Millimeter dick sein. Deshalb führen schon geringe
Abweichungen von den Rotationsachsen oder in den Abmessungen zu großen Fehlern.
2.2.3 Methode der oszillierenden Platte
Zur Bestimmung der Viskosität wird eine flache Platte in die zu untersuchende Flüssigkeit
eingetaucht. Durch einen geeigneten Anregungsmechanismus führt die Platte erzwungene
Schwingungen in vertikaler Richtung aus. Durch Messung des Schwingungsverlaufs wer-
den die Resonanzfrequenz f und die zugehörige Resonanzamplitude E bestimmt. Analog
werden durch Messung der Schwingung in Luft bzw. Vakuum ohne Flüssigkeit die Reso-
nanzfrequenz fa und die Resonanzamplitude Ea bestimmt. Mit der Gleichung
%η = K0
(
faEa
fE
− 1
)2
(2.12)
lässt sich dann bei bekannter Dichte % die Viskosität berechnen. Die Gerätekonstante K0
ist vorher durch Messung an Flüssigkeiten mit bekannter Viskosität zu ermitteln.
Die Methode ist sowohl konstruktiv als auch experimentell sehr einfach zu handhaben.
Die Messung der Viskosität von Metallschmelzen erfordert durch deren geringe Viskosi-
tät eine sehr geringe Schwingungsfrequenz in Verbindung mit einer Platte großer Fläche.
Jedoch ist die Forderung nach einer dünnen Platte mit großer Fläche bei höheren Tem-
peraturen experimentell schwierig umzusetzen.
2.2.4 Kugelfallviskosimeter
Die Viskosität wird bei der Kugelfallmethode durch die Messung der Fall- bzw. Steigge-
schwindigkeit einer Kugel in der zu untersuchenden Flüssigkeit bestimmt. Die Viskosität
wird mit der Gleichung
η =
2(%K − %Fl)gR2K
9
t
l
1
1 + 2, 4RK
RB
, (2.13)
berechnet, wobei %K die Dichte der Kugel, %Fl die Dichte der Flüssigkeit, RK der Radi-
us der Kugel, t die Zeit zum Durchlaufen der Messstrecke, l die Länge der Messstrecke
und RB der Radius des Behälters sind. Für eine exakte Bestimmung der Viskosität muss
der Radius des Behälters groß im Vergleich mit dem Radius der Kugel sein. Weiterhin
muss der Behälter eine genügend große Länge besitzen, damit die Kugel vor Erreichen
9der Messstrecke eine stabile Geschwindigkeit erreicht. Diese, bei transparenten Flüssig-
keiten sehr einfach anzuwendende und genaue Methode, erfordert bei Metallschmelzen
tomographische Methoden zur Beobachtung der Kugel. Die Anwendung ist somit an die
Verfügbarkeit von leistungsstarken Röntgen- bzw. Neutronenquellen gebunden. Ebenso
müssen die Kugeln aus Materialien gefertigt sein, die gegenüber den zu untersuchenden
Schmelzen chemisch inert sind sowie einen ausreichend großen Dichteunterschied zu diesen
aufweisen. Der Vorteil der Methode liegt darin, die Viskosität auch bei hohen Drücken
bestimmen zu können. Deshalb wird die Methode vorwiegend bei Fragestellungen aus dem
Bereich der Geowissenschaften angewendet [29, 90, 78, 47].
2.2.5 Levitierter Tropfen
Ein Tropfen Schmelze wird von einem elektromagnetischen bzw. elektrostatischen Feld
in der Schwebe gehalten und in Schwingung versetzt. Die Schwingung des Tropfens wird
beobachtet und daraus die Dämpfungskonstante Γ bestimmt. Die Viskosität ist mit der
Dämpfungskonstante über die Gleichung
Γ =
20pi
3
Rη
m
(2.14)
verknüpft. Darin sind R der Radius und m die Masse des Tropfens. Die Gleichung besitzt
unter den folgenden Bedingungen Gültigkeit:
1. der Tropfen ist kugelförmig,
2. die Schwingung ist mindestens für einen Zeitraum t = 1/Γ ungestört und
3. die Schwingung darf nicht durch andere Mechanismen als die innere Reibung ge-
dämpft werden.
Streng genommen sind diese Bedingungen im unmittelbaren Gravitationsfeld der Erde
nicht gegeben. Die Methode wird deshalb auch unter Bedingungen der Mikrogravitation
ausgeführt. Bedingungen der Mikrogravitation lassen sich kurzzeitig während Parabel-
flügen erzeugen und sind für längere Zeiten in Raumfahrzeugen in der Erdumlaufbahn
gegeben.
Der Vorteil der Methode liegt in den sehr kleinen Probenmengen und der kontaktlosen
Prozessierung der Proben. Damit können auch sehr teure und reaktionsfreudige Metalle
untersucht werden. Nachteilig sind die großen Ungenauigkeiten bei der Temperaturmes-
sung mit Pyrometern sowie ein großer experimenteller Aufwand bei Untersuchungen unter
Bedingungen der Mikrogravitation.
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2.2.6 Schwingtiegelviskosimeter
Im Schwingtiegelviskosimeter befindet sich die zu untersuchende Flüssigkeit in einem zy-
lindrischen oder sphärischen Tiegel, der an einem Torsionspendel befestigt ist. Zur Mes-
sung der Viskosität wird das Pendel zu einer Torsionsschwingung angeregt. Der Amplitu-
denverlauf der freien, gedämpften Schwingung wird messtechnisch erfasst. Die Bewegung
des Pendels wird durch die Differentialgleichung
I
∂2ϕ
∂t2
+ L
∂ϕ
∂t
+ Fϕ = 0 (2.15)
beschrieben. Dabei sind I das durch Eichmessungen zu bestimmende Trägheitsmoment
des schwingenden Systems, ϕ die Amplitude, t die Zeit, F die Rückstellkraft des Tor-
sionselements und L ergibt sich aus der Lösung der Navier-Stokes-Gleichung für die
Bewegung der Flüssigkeit im Tiegel. Für sphärische Tiegel wurde die Lösung von Andra-
de und Chiong [3] angegeben. Für zylindrische Tiegel lautet die Lösung nach Hopkins
und Toye [44] in der Notation von Roscoe [76]
L = 2piη
bR3H J2(ibR)iJ1(ibR) + 2b4R7
∞∑
n=1
tanh
(√
j2n + b
2R2H/R
)
j2n
3
√
j2n + b
2R2
 . (2.16)
Darin sind b eine Funktion von Schwingungsfrequenz, Dämpfung und kinematischer Vis-
kosität, R der Innenradius des Tiegels, H die Höhe der Flüssigkeit im Tiegel, J1(z) und
J2(z) Besselfunktionen erster Art und jn die positiven Wurzeln aus J1(z) = 0 in ab-
steigender Ordnung. Eine Lösung von Gleichung 2.15 mit 2.16 ist analytisch nicht exakt
möglich. Daher existieren für den Fall zylindrischer Tiegel unterschiedliche Lösungen, die
durch verschiedene Annahmen und Näherungen entstanden sind. Die Lösungen lassen
sich in zwei Klassen unterteilen. Die erste Klasse der Lösungen enthält ein oder mehrere
Apparatekonstanten, die durch Messungen von Flüssigkeiten bekannter Viskosität zu be-
stimmen sind. Diese Lösungen werden als Relativverfahren bezeichnet, da die gemessene
Viskosität immer relativ zu den Viskositäten der zur Kalibration verwendeten Referenz-
flüssigkeiten bestimmt wird. Die folgend vorgestellten Gleichungen von Knappwost und
Shvidkovskii gehören zu dieser Klasse der Lösungen.
Die Knappwost-Gleichung
Nach Vorarbeiten von anderen Autoren, die zu schwer handhabbaren Arbeitsgleichungen
für die Messungen mit Schwingtiegelviskosimetern geführt hatten, wurde von Knapp-
wost [53, 54] die einfach zu handhabende, semiempirische Gleichung
Λ
3
√
T 2 = K
√
%η (2.17)
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vorgeschlagen. Darin sind Λ das logarithmische Dekrement und T die Schwingungsdauer
der gemessenen Schwingung und K eine durch Eichmessungen zu bestimmende Geräte-
konstante.
Die Shvidkovskii-Gleichung
Die kinematische Viskosität kann mit Hilfe der Svidkovskii-Gleichung
ν =
I2(Λ− TΛ0/T0)2
pi(mR)2TW 2
(2.18a)
mit
W = 1− 3
2
∆− 3
2
∆2 − a+ (b− c∆)2nR
H
(2.18b)
dann bestimmt werden, wenn die beiden Bedingungen
α = R
√
2pi
νT
und H ≥ 1.85R
erfüllt sind. Dabei sind m die Masse der flüssigen Probe, a, b und c durch Messungen an
Flüssigkeiten bekannter Viskosität zu bestimmende Apparatekonstanten, R der Radius
des Tiegels, H die Höhe der Probe im Tiegel, T0 und δ0 die Schwingungsdauer und das
logarithmische Dekrement des leeren Tiegels sowie n eine ganze Zahl, die der Anzahl
der vom Tiegel kontaktierten horizontalen Flächen der Probe entspricht. Für einen oben
offenen Tiegel gilt damit n = 1. Die Größe ∆ wird in der folgend vorgestellten Gleichung
von Roscoe definiert.
Eine zweite Klasse von Lösungen stellen Verfahren dar, die ohne experimentell zu
bestimmende Konstanten auskommen. Da mit diesen Verfahren die Viskosität direkt aus
den Messwerten berechnet werden kann, werden diese als Absolutverfahren bezeichnet.
Die folgenden Gleichungen von Roscoe und Beckwith werden zu den Absolutverfahren
gezählt.
Die Roscoe-Gleichung
Basierend auf vorangegangenen Arbeiten von Andrade [3] und Hopkins [44] hat Ros-
coe die Gleichung
η =
(
IΛ
piR3HZ
)2
1
piρT
(2.19a)
mit
Z =
(
1 +
R
4H
)
a0 −
(
3
2
+
4R
piH
)
1
p
+
(
3
8
+
9R
4H
)
a2
2p2
(2.19b)
a0 = 1− 3
2
∆− 3
8
∆2 − . . . , a2 = 1 + 1
2
∆ +
1
8
∆2 + . . . (2.19c)
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p = R
(
piρ
ηT
) 1
2
, ∆ =
Λ
2pi
(2.19d)
vorgeschlagen [76, 77]. Die Größen a0 und a2 sind unendliche Reihen, deren Entwicklung
bis zum quadratischen Glied ausreichend ist. Die Gleichung kann nicht nach der Visko-
sität η aufgelöst werden und muss daher mit einem Iterationsverfahren gelöst werden.
Die Gleichung von Roscoe ist die bei der Messung mit Schwingtiegelviskosimetern am
häufigsten angewendete Arbeitsgleichung.
Die Beckwith-Gleichung
Im Rahmen einer geschlossenen Reihe von Artikeln [52, 11, 8, 9, 65] zur Theorie von
Schwingungsviskosimetern wurde von Beckwith et al. das Schwingtiegelviskosime-
ter mit zylindrischem Tiegel behandelt [11]. Im der originalen Veröffentlichung war die
Arbeitsgleichung in einer komplizierten Form dargestellt. Vermutlich ist darin auch der
Grund für die weite Verbreitung der Gleichung von Roscoe zu sehen. Erst 20 Jahre
später haben Brockner et al. [16] die Gleichung in der Form
piρHR4
2I
[
A(p−∆q) 1
x
− B
x2
+
Cq
x3
]
= 2
(
∆− ∆0
ω
)
(2.20a)
mit
A = 4 +
R
H
, B = 6 +
16R
piH
, C =
3
2
+
9R
H
(2.20b)
p =
1
2
(
∆ + (1 + ∆2)
1
2
) 1
2
, q =
1
2p
(2.20c)
ω =
T0
T
, x = R
(
2piρ
ηT
) 1
2
(2.20d)
verwendet. In aktuellen Veröffentlichungen [18, 94] wird dieser Gleichung aufgrund der
gewählten Näherungen bei der Lösung der Schwingungsgleichung eine im Vergleich zur
Gleichung von Roscoe größere numerische Genauigkeit zugeschrieben.
2.3 Modelle zur Vorhersage der Viskosität von metal-
lischen Schmelzen
Die Viskosität metallischer Schmelzen mit niedrig liegendem Liquiduspunkt ist bei Ver-
wendung eines Kapillarviskosimeters noch mit vergleichsweise geringem Aufwand und
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hoher Genauigkeit zu messen. Bei Metallen und Legierungen mit hohen Liquidustem-
peraturen gestaltet sich die Messung deutlich schwieriger oder ist im Extremfall nicht
durchführbar. Dieser Tatsache entspringen zahlreiche Überlegungen, die Viskosität von
Schmelzen mit geeigneten Modellen vorherzusagen. Die wichtigsten Ansätze zur Berech-
nung der Viskosität von Schmelzen sollen kurz vorgestellt werden, wobei zwischen Model-
len für reine Metalle und solchen für Legierungen unterschieden werden muss.
2.3.1 Viskosität von Schmelzen reiner Metalle
Gleichung von Born und Green
Kennt man den Abstand zwischen den Teilchen einer Flüssigkeit und die zwischen ih-
nen wirkenden Kräfte, kann man die Viskosität berechnen. Der über die Zeit gemittelte
Abstand der Teilchen ist über die Paarverteilungsfunktion g(r) zugänglich. Die zwischen
den einzelnen Teilchen einer Flüssigkeit wirkenden Kräfte werden durch die Paarpoten-
zialfunktion φ(r) beschrieben. Aus diesen Überlegungen haben Born und Green mit
Methoden der statistischen Mechanik die Gleichung
η =
2pi
15
(
m
kBT
) 1
2
n20
∫ ∞
0
g(r)
∂φ(r)
∂r
r4dr (2.21)
abgeleitet [14]. Darin sind m die Masse der Atome in der Flüssigkeit, n0 die Teilchen-
zahldichte und r der Radius um ein beliebiges Atom, das als Startpunkt der Integration
dient.
In [46] wurden mit Gleichung 2.21 die Viskositäten für einige reine Metalle berechnet.
Die in dieser Arbeit berechneten Werte liegen im Bereich der gemessenen Werte, wie aus
einem Vergleich in [45] ersichtlich wird.
Die Gleichung kann ebenfalls für mehrkomponentige Legierungen angewendet werden,
wenn die über alle Komponenten gemittelten Werte der Funktionen g(r) und φ(r) bekannt
sind. Während die Daten für g(r) meist vorhanden oder durch Messungen zugänglich
sind, kennt man die Potenzialfunktionen für mehrkomponentige Schmelzen allenfalls aus
Computersimulationen.
Gleichung von Iida-Guthrie-Morita
Einen abweichenden Ansatz zur Vorhersage der Viskosität von Schmelzen reiner Metalle
haben Iida et al. in [45] vorgeschlagen. Die Paarverteilungsfunktion g(r) und damit
die über die Zeit gemittelte Anordnung der Atome stellt auch bei dieser Gleichung den
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Ausgangspunkt dar. Eine durch Diffusion verursachte Bewegung der Atome sei ausge-
schlossen. Die Atome werden dann als um einen Mittelpunkt schwingende Oszillatoren
mit einer Frequenz ν0 aufgefasst. Der für das viskose Fließen notwendige Impulsübertrag
auf benachbarte Teilchen erfolge über Stöße der oszillierenden Atome. Als Ergebnis einer
längeren Ableitung ist die Gleichung
η =
8pi
9
ν0P (T )mn0
∫ a
0
g(r)r4dr (2.22a)
mit
P (T ) = 1−
∫ (
3
8pi
) 1
2
exp
[
−3
8
(
Tb − T
T
)2]
d
(
Tb − T
T
)
(2.22b)
angegeben. In der Gleichung sind ν0 die Schwingungsfrequenz des Atoms, P (T ) die Wahr-
scheinlichkeit, dass ein Atom bei einer gegebenen Temperatur T um einen festen Punkt
oszilliert, m die Masse des Atoms, n0 die Teilchenzahldichte der Atome und Tb die Sie-
detemperatur des betrachteten Metalls. Die obere Grenze der Integration a ist gleich der
Position des ersten Minimums der Paarverteilungsfunktion g(r).
Mit einem vereinfachten Ausdruck für das Integral in Gleichung 2.22 haben die Au-
toren in [45] die temperaturabhängige Viskosität einiger reiner Metalle (Al, Co, Fe, Ni)
berechnet und mit gemessenen Daten verglichen. Berücksichtigt man die starke Streuung
der vorliegenden Messdaten, so liegt eine Übereinstimmung vor. Betrachtet man allerdings
den Mittelwert des Viskositätsverlaufs aus allen Messdaten, so ist eine Abweichung der
berechneten Werte hin zu höheren Werten der Viskosität ersichtlich.
2.3.2 Viskosität von Legierungsschmelzen
Für die Berechnung der Viskosität von Legierungsschmelzen existiert eine ganze Reihe von
Modellen, die in zwei Gruppen unterteilt werden können. Für die Gruppe der theoretisch
abgeleiteten Modelle ist die Kenntnis der Viskositäten der reinen Elemente der Legie-
rungen nicht notwendig. Diese Modelle versuchen die Viskosität direkt aus dem inneren
Aufbau der Schmelzen und den Wechselwirkungen zwischen den Teilchen der Schmelze
zu bestimmen.
Die zweite Gruppe der empirischen und halbempirischen Modelle setzt die Kenntnis
der Viskosität der reinen Elemente in Abhängigkeit von der Temperatur voraus. Alle
diese Modelle versuchen die Abweichung der tatsächlichen Viskosität von der linearen
Mischung der Viskositäten der reinen Metalle über Größen der Thermodynamik oder
empirische Konstanten zu beschreiben.
Die wichtigsten Modelle beider Gruppen sollen im Folgenden kurz beschrieben werden.
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Modifizierte Gleichung von Iida-Guthrie-Morita
Gleichung (2.22) wurde von Djemili et al. ([28], zitiert in [45, Kapitel 6]) auf binäre
Legierungen erweitert. Die erweiterte Gleichung lautet
η =
8pi
9
ν0n
2
0
{
x2aPa(T )ma
∫ aa
0
gaa(r)r
4dr + x2bPb(T )mb
∫ bb
0
gbb(r)r
4dr
+ xaxb
[
maPa(T ) +mbPb(T )
] ∫ ab
0
gab(r)r
4dr
}
,
(2.23)
wobei die Indizes a und b die beiden Konstituenten der binären Legierung bezeichnen.
Dementsprechend sind gaa(r), gab(r) und gbb(r) die partiellen Paarverteilungsfunktionen
sowie aa, bb und ab die Positionen des ersten Minimums der jeweiligen Paarverteilungs-
funktion.
Der praktischen Anwendung des Modells bei Legierungen mit großen Liquidustempe-
raturen stehen häufig fehlende Daten zur Struktur der flüssigen Phase entgegen.
Moelwyn-Hughes-Gleichung
Von Moelwyn-Hughes wurde aus Überlegungen zur Viskosität von Lösungen die Glei-
chung
η = (x1η1 + x2η2) ·
(
1− 2∆H
RT
)
(2.24)
abgeleitet [64, Kap. 16, Abs. 16.8g]. In Gleichung (2.24) sind x1 und x2 die Stoffmen-
genanteile sowie η1 und η2 die Viskositäten der reinen Elemente. Weiterhin ist ∆H die
Mischungsenthalpie der Legierung. Für die Ableitung der Gleichung wurde zunächst ei-
ne ideale Mischung der Viskositäten der reinen Elemente angenommen. Ein zusätzlicher
Beitrag zur Viskosität ergibt sich aus der Veränderung der Wechselwirkungen zwischen
den Atomen, deren Größe durch die Mischungsenthalpie ausgedrückt wird. Eine negati-
ve Mischungsenthalpie vergrößert die Viskosität und umgekehrt. Dem liegt die Annahme
zugrunde, dass die Mischungsenthalpie die Änderung der Kohäsionsenergie zwischen den
Atomen widerspiegelt. Die Abweichung der berechneten Viskosität von der Viskosität der
idealen Mischung wird als Exzessviskosität ηE bezeichnet und lässt sich im vorliegenden
Fall durch die Gleichung
ηE = −2(x1η1 + x2η2)∆H
RT
(2.25)
beschreiben. Die Einfachheit des Modells ist auch sein größter Nachteil. Es ist nicht zu
erwarten, dass mit diesem Modell auch die Viskosität von Legierungssystemen vorherzu-
sagen ist, bei denen schon in der Schmelze strukturelle Ordnungsprozesse beginnen.
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Iida-Morita-Ueda-Gleichung
Aufbauend auf dem Konzept der Exzessviskosität haben Iida, Morita und Ueda die
Gleichung
η = (x1η1 + x2η2)
{
2
[
1 +
x1x2(
√
m1 −√m2)2
(x1
√
m1 + x2
√
m2)2
] 1
2
− 1− 5x1x2(d1 − d2)
2
x1d21 + x2d
2
2
−∆
}
(2.26a)
∆ = 0.12
∆H − T∆SE
RT
= 0.12
∆G
RT
(2.26b)
entwickelt [45, S. 196f.]. Zusätzlich zum Modell von Moelwyn-Hughes werden hier je-
doch die Massen m1 und m2 sowie die Durchmesser d1 und d2 der Atome der reinen
Elemente berücksichtigt. Damit wird der unterschiedlichen Beweglichkeit der einzelnen
Atome in der Schmelze Rechnung getragen. Weiterhin sind ∆SE die Änderung der Entro-
pie und ∆G die freie Enthalpie der Legierung.
Kozlov-Romanov-Petrov-Gleichung
Kozlov et al. haben aus theoretischen Überlegungen die Gleichung
ln η =
n∑
i=1
xi · ln ηi − ∆H
3RT
(2.27)
abgeleitet [20]. Die gewichtete Summe der Logarithmen aus den Viskositäten der Rand-
komponenten wird in diesem Modell ebenfalls umgekehrt proportional zur Mischungsent-
halpie verändert. Somit ist auch dieses Modell nicht in der Lage, eventuell auftretende
Besonderheiten bei einzelnen Zusammensetzungen zu berücksichtigen.
Seetharaman-Du Sichen-Gleichung
Ausgehend vom Arrhenius-Gesetz (2.6) haben Seetharaman et al. die Gleichung
η = hNA · ρ
M
·
(
∆G∗
RT
)
(2.28a)
∆G∗ =
2∑
i=1
xiG
∗
i +RT
2∑
i=1
xi lnxi + 3RTx1x2 + ∆H − T∆SE (2.28b)
∆G∗i = RT ln
(
ηiMi
hNAρi
)
(2.28c)
abgeleitet und an verschiedenen Modellsystemen getestet [82]. An Hand der gezeigten
Vergleiche mit Messdaten wird sofort deutlich, dass auch dieses Modell nicht für jede
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Klasse von Schmelzen geeignet ist. Weiterhin sind in Gleichung (2.28) ∆G∗ die durch
thermodynamische Größen ausgedrückte Aktivierungsenergie des viskosen Fließens in der
Legierung, ∆G∗i die Aktivierungsenergie des viskosen Fließens in der i-ten reinen Kompo-
nente und Mi die molare Masse der i-ten Komponente der Legierung.
Kaptay-Gleichung
Ausgehend von Gleichung (2.28a) haben Kaptay et al. die Gleichung
η =
hNA∑
i xiVi + ∆V
E
· exp
(∑
i xi∆G
∗
i − α∆H
RT
)
(2.29)
vorgeschlagen [49]. Das in Gleichung (2.28a) bereits implizit enthaltene Molvolumen V
wurde um das Exzessvolumen VE (vgl. Abschnitt 2.4.5) ergänzt. Weiterhin wurde in dem
Modell die Aktivierungsenergie um einen Wechselwirkungsterm α∆H erweitert. Der Wert
für den Parameter α = 0.155± 0.015 wurde auf empirische Weise bestimmt.
Budai-Benkö-Kaptay Gleichung
Als Kombination der Modelle (2.24) bis (2.29) hat Kaptay zunächst eine Gleichung für
die Viskosität reiner Elemente entwickelt [50]. Diese Gleichung wurde von Budai et al.
auf mehrkomponentige Schmelzen erweitert [20]:
η = A
(∑
i xiMi
) 1
2(∑
i xiMi + ∆V
E
) 2
3
√
T exp
[
B
T
·
(∑
i
xiTm,i − ∆H
qR
)]
(2.30)
In der Gleichung sind A = (1.80 ± 0.39) · 10−8(J K−1 mol1/3)1/2, B = 2.34 ± 0.20 und
q ∼= 25 ± 2 empirische Parameter. Der Vorteil, für die Anwendung dieses Modells die
Viskosität der Randkomponenten nicht kennen zu müssen, wird durch die drei empirisch
bestimmten Parameter erkauft. Es ist daher zu erwarten, dass die Gleichung bei solchen
Legierungssystemen gute Ergebnisse liefert, die mit den zur Bestimmung der Parameter
benutzten Systemen vergleichbare Eigenschaften haben. In [20, Tab. 1] wurden die mit
dem Modell erzeugten Daten mit experimentellen Daten verglichen. Die beobachteten
Abweichungen fallen nur geringfügig kleiner aus, als dies beim Modell von Moelwyn-
Hughes der Fall ist.
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2.4 Das System Aluminium-Nickel
2.4.1 Die Konstituenten
Beide Metalle, Aluminium und Nickel, werden für ein breites Spektrum von Anwendun-
gen benutzt. Dementsprechend sind die Eigenschaften der reinen Metalle gut bekannt.
Ebenso gut bekannt sind die Eigenschaften der meisten kommerziell verwendeten Legie-
rungen, in denen eines oder beide Elemente enthalten sind. Die für diese Arbeit relevanten
Eigenschaften beider Metalle sind in Tabelle 2.1 zusammengefasst.
Aluminium Nickel
Ordnungszahl 13 28
Dichte bei 20◦C / kg m−3 2700 8910
molare Masse / g mol−1 26.98154 58.6934
Schmelztemperatur / ◦C 660.32 1455
Tabelle 2.1: Ausgewählte Eigenschaften von reinem Al und Ni im festen Zustand
2.4.2 Phasendiagramm des Systems Al-Ni
Werkstoffe auf Basis des Systems Al-Ni besitzen ein großes Anwendungspotenzial. Damit
lässt sich auch die große Zahl von Veröffentlichungen zu Fragestellungen um die festen
Phasen des Legierungssystems erklären. Eine ausführliche Zusammenfassung der relevan-
ten Veröffentlichungen findet sich in [79].
Das Phasendiagramm des Systems Al-Ni ist in Abbildung 2.3 dargestellt. Im festen Zu-
stand existieren fünf intermetallische Phasen mit den Zusammensetzungen Al3Ni, Al3Ni2,
AlNi, Al3Ni5 und AlNi3, wobei nur AlNi kongruent schmilzt. Der sehr schmale Existenzbe-
reich der Al-Phase zeigt, dass Nickel nur sehr begrenzt in Aluminium gelöst werden kann.
Aluminium lässt sich dagegen bis zu einer Konzentration von maximal 20 at-% in Nickel
lösen, was aus dem breiten Existenzbereich der Ni-Phase deutlich wird. Der exakte Ver-
lauf der Grenzen der intermetallischen Phasen im Ni-reichen Teil des Phasendiagramms
scheint indes noch nicht abschließend geklärt zu sein, wie aus [67] ersichtlich wird.
Die Liquiduslinie besitzt lokale Maxima bei den reinen Komponenten und ein globales
Maximum bei einer Konzentration von jeweils 50 at-% beider Elemente und einer Tem-
peratur von 1638◦C. In neueren Veröffentlichungen wird für dieses Maximum auch eine
Temperatur von 1681◦C diskutiert [13]. Weiterhin treten im Legierungssytem zwei Eutek-
tika auf. Die eutektischen Punkte liegen bei Ni-Konzentrationen von 2.7 at-% sowie einer
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Abbildung 2.3: Phasendiagramm des Systems Al-Ni [84]
Temperatur von 639.9◦C und 74.5 at-% sowie 1385◦C.
2.4.3 Struktur der flüssigen Phase
Zur flüssigen Phase des Systems Al-Ni liegen nur einige wenige Strukturdaten vor. Der
Grund dafür sind experimentelle Schwierigkeiten auf Grund der hohen Liquidustempera-
turen, die analog auch bei der Messung der Viskosität auftreten. Die vorliegenden Veröf-
fentlichungen sind im folgenden kurz zusammengefasst.
Die Struktur einer Schmelze der Zusammensetzung Al80Ni20 wurde bei einer Tempe-
ratur von 1057◦C durch Maret et al. bestimmt [59]. Die Messungen erfolgten mit
Neutronenstreuung und Isotopensubstitution, so dass neben dem totalen Strukturfaktor
S(q) und der Paarverteilungsfunktion g(r) auch die jeweiligen partiellen Funktionen vor-
liegen.
Brillo et al. haben mit Methoden der Röntgenbeugung die totalen Strukturfaktoren
der Legierungen Al97.3Ni2.7 und Al75Ni25 bestimmt. Die Messungen erfolgten bei einer
Temperatur von 750◦C an levitierten Proben [15].
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Für Schmelzen mit einem Ni-Anteil 0, 10, 18, 25, 28, 32, 40, 75, 90 und 100 at-%
haben Roik et al. durch Röntgenbeugung die totalen Strukturfaktoren und Paarver-
teilungsfunktionen bei einer Tempartur von 50 K über der Liquidustemperatur bestimmt
[74]. Von den Autoren wurde mit Reverse Monte Carlo-Simulationen neben dem totalen
Strukturfaktor auch der Ni-Ni Strukturfakor bestimmt [75].
Die Nahordnung in Schmelzen des Systems Al-Ni wurde von Egry et al. mit EXAFS-
Messungen untersucht [32]. Die Untersuchungen wurden an levitierten Proben mit Ni-
Anteilen von 3, 10, 15, 25 und 30 at-% durchgeführt.
Gruner et al. haben mit Neutronenstreuung an levitierten Proben die totalen Struk-
turfaktoren von reinem Al und Ni sowie von Legierungen mit Ni-Anteilen von 0, 20, 25, 40,
50, 75 und 100 at% bei Temperaturen von 50 K über der jeweiligen Liquidustemperatur
bestimmt [39]. Für die Legierung Al75Ni25 wurden durch Isotopensubstitution zusätzlich
die partiellen Strukturfaktoren bestimmt.
Insgesamt muss festgestellt werden, dass zur Struktur der flüssigen Phase im System
Al-Ni nur eine sehr geringe Zahl an Messdaten vorhanden ist. Während zu Al-reichen Le-
gierungen mit ihren niedrigen Schmelztemperaturen einige Arbeiten bekannt sind, exis-
tiert für die Ni-reichen Legierungen nur ein Satz von Messungen. Der Bereich mit den
höchsten Schmelztemperaturen um die auch technologisch interessante Phase Al50Ni50
wurde durch Strukturmessungen bisher gar nicht erfasst. Weiterhin liegen die bisher ge-
messenen Daten zur Struktur nicht temperturabhängig vor. Mit den vorliegenden Daten
zur Struktur kann eine Abschätzung der Viskosität nach dem Modell (2.23) daher nur für
einzelne Legierungen bei wenigen Temperaturen erfolgen. Im Hinblick auf die Einordnung
der späteren Messergebnisse zur Viskosität wären umfangreichere Daten zur Struktur der
flüssigen Phase wünschenswert.
2.4.4 Thermodynamische Daten der flüssigen Phase
Für die Anwendung einer Vielzahl von Modellen zur Berechnung der Viskosität ist die
Kenntnis von thermodynamischen Daten, insbesondere der Mischungswärmen und der
Gibbschen Energie, der flüssigen Phase notwendig. Auch hier sind auf Grund der hohen
Temperaturen nur eine kleine Anzahl an Veröffentlichungen bekannt. Als Eingabepara-
meter für Modellrechnungen sind nur solche Veröffentlichungen von Bedeutung, die im
gesamten Konzentrationsbereich des Legierungssystems Daten bereitstellen. Dies ist nur
bei einigen theoretischen Arbeiten der Fall, in denen jedoch auf die entsprechenden expe-
rimentellen Arbeiten verwiesen wird.
In chronologischer Reihenfolge seien die Veröffentlichungen von Stolz et al. [87], Du
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Abbildung 2.4: Verläufe der Gibbs-Energie ∆G und der Mischungsenthalpie ∆H nach
Ansara et al. [4] und Wietusiewicz et al. [96]
et al. [31], Ansara et al. [4], Grigorovitch et al. [37] sowie Witusiewicz et
al. [96] genannt.
Für den Gebrauch im Zusammenhang mit Viskositätsmodellen erweisen sich die Ver-
öffentlichungen von Ansara et al. und Witusiewicz et al. als geeignet, da hier die
Gibbs-Energie ∆G sowie in der letztgenannten Referenz auch die Mischungsenthalpie ∆H
in analytischer Form angegeben sind. Die Verläufe von ∆G und ∆H aus beiden genannten
Veröffentlichungen sind in Abbildung 2.4 dargestellt. Die Unterschiede zwischen beiden
Datensätzen haben die gleiche Größe wie die in den Originalarbeiten dargestellten Ab-
weichungen zu experimentell bestimmten Werten. Der Grund für die weitere Verwendung
der Daten von Witusiewicz et al. liegt daher nur in der besseren Handhabbarkeit der
Daten.
2.4.5 Die Dichte der flüssigen Phase
Die Dichte der Schmelze wird bei der Anwendung des Schwingtiegelverfahrens benötigt,
um aus der gemessenen Schwingungsdämpfung mit Hilfe der Gleichungen (2.19) und (2.20)
die Viskosität zu berechnen. Die Dichte von reinen Metallen und deren Legierungen in
Abhängigkeit von einer gegebenen Temperatur ϑ lässt sich unter Annahme eines linearen
Temperaturkoeffizienten α mit der Gleichung
%(ϑ) = %m − α · (ϑ− ϑm) (2.31)
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Dichte am Temperatur- Schmelz- Maximal-
Liquiduspunkt koeffizient temperatur temperatur
Element %m/ g cm
−3 α/ g cm−3 K−1 ϑm/◦C ϑmax/◦C
Al 2.375 2.33 · 10−4 660.32 1340
Ni 7.81 7.26 · 10−4 1455 1700
Tabelle 2.2: Dichteparameter der reinen Elemente Al und Ni [57, S. 4-139 ff.]. Die Para-
meter sind bis zur angegebenen Maximaltemperatur ϑmax experimentell verifiziert.
beschreiben, wobei %m die Dichte am Liquiduspunkt und ϑm die Schmelztemperatur sind.
Die Werte für die Dichte am Liquiduspunkt und den Temperaturkoeffizienten sind für
reine Metalle in einschlägigen Datensammlungen gut dokumentiert.
Aus der Dichte % der reinen Elemente und dem Modell der idealen Mischung können
die Dichten von Legierungen mit i Komponenten mit Hilfe der Gleichung
%(x1..xn) =
n∑
i=1
xiMi/
n∑
i=1
xiMi
%i
(2.32)
abgeschätzt werden. Weiterhin sind x der Molenbruch und M die Molmasse. Berechnet
man die Dichte der Legierung für mehrere Temperaturen, so lässt sich auch der Tempe-
raturkoeffizient der Dichte der Legierung abschätzen. Als problematisch erweisen sich bei
dieser Abschätzung der Dichte zwei Fakten:
• Das Atomvolumen bleibt bei der Mischung von zwei reinen Metallen nicht zwangs-
läufig konstant.
• Für die Berechnung der Dichte bei Temperaturen unterhalb des Liquiduspunktes
einer der Komponenten muss die Dichte der flüssigen Phase in den Existenzbereich
der festen Phase extrapoliert werden.
Zur Dichte im System Al-Ni liegen nur zwei Veröffentlichungen [7, 70] vor. Die Daten
aus diesen Veröffentlichungen sind in Tabelle 2.3 zusammengefasst.
Für eine Temperatur von 1650◦C wurde die Dichte in Abhängigkeit der Ni-Konzentration
nach dem Modell der idealen Lösung berechnet und in Diagramm 2.5 mit Literaturwer-
ten verglichen. Eine Abweichung der Messwerte von den Werten der idealen Lösung zeigt
sich insbesondere im mittleren Konzentrationsbereich. Zur Beschreibung der Abweichung
zwischen der realen Dichte und der nach dem Modell der idealen Lösung berechneten
Dichte wurde das Exzessvolumen VE = Vreal−Videal eingeführt. Es existieren verschiedene
Ansätze das Auftreten sowie den Umfang des Exzessvolumens mit Hilfe anderer Größen
abzuschätzen. Jedoch hat sich bisher keiner dieser Ansätze als universell gültig erwiesen.
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Dichten nach Ayushina et al. [7, Tabelle 1 und Abbildung 2, (in Russisch)]
xNi 0.000 0.104 0.163 0.233 0.322 0.400 0.496 0.897 1.000
%0 / g cm
−3 2.60 3.25 3.59 4.33 5.04 6.02 6.70 9.36 9.75
α / 10−4g cm−3 K−1 3.20 4.10 4.40 4.55 7.37 9.40 10.97 13.3 12.5
Dichten nach Plevachuk et al. [70, Tabelle 3 und Abbildung 4]
xNi 0.18 0.25 0.30 0.40 0.50 0.75
%m / g cm
−3 3.31 3.55 3.8 4.49 4.65 6.42
α / 10−4g cm−3 K−1 4.8 7.6 9.4 12.9 19.2 8.0
ϑm /
◦C 948 1104 1292 1562 1640 1397
Tabelle 2.3: Literaturwerte zur Dichte im System Al-Ni
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Abbildung 2.5: Vergleich der gemessenen Dichten aus [7, 70] mit nach dem Modell der
idealen Lösung berechneten Dichten bei einer Temperatur von 1650◦C
Im Idealfall verwendet man zur Auswertung von Viskositätsmessungen nach dem Schwing-
tiegelverfahren gemessene Dichtewerte. Bei den hier zur Verfügung stehenden Messwerten
erschweren zwei Punkte die Verwendung der Messdaten:
• Zwischen beiden Messungen existieren teilweise ähnlich große Abweichungen wie
zwischen den Messungen und der berechneten Dichte. Weiterhin weichen die ge-
messen Ausdehnungskoeffizienten der Dichte bei ähnlichen Konzentrationen stark
voneinander ab. Die Ausdehnungskoeffizienten für die reinen Elemente in [7] wei-
chen zudem von den tabellierten Werten (vgl. Tabelle 2.2) ab.
• Die gemessenen Werte liegen nur in wenigen Fällen für Zusammensetzungen vor,
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die im Rahmen dieser Arbeit untersucht wurden. Somit müssten die Werte inter-
poliert werden. Besonders bei Ni-reichen Legierungen sind größere Fehler aufgrund
der geringen Anzahl der Messpunkte wahrscheinlich.
Im Ergebnis dieser Überlegungen werden zur Auswertung der Viskositätsmessungen im
Rahmen dieser Arbeit die nach dem Modell der idealen Lösung 2.32 berechneten Dichte-
werte verwendet.
2.4.6 Vorhandene Daten zur Viskosität
Zur Viskosität von Schmelzen des Systems Al-Ni ist nur eine Arbeit aus dem Jahr 1971
bekannt. Petrushevskyy et al. haben die kinematischen Viskositäten der reinen Ele-
mente sowie von Legierungen mit 23, 32, 40, 50, 65, 75 und 90 at-% Ni in einem Schwing-
tiegelviskosimeter unter Anwendung der Gleichung von Svidkoskii (2.18a) bestimmt
[69, in Russisch]. Die Messwerte der kinematischen Viskosität wurden aus der Veröffent-
lichung digitalisiert und mit den in der Arbeit zitierten Dichtewerten von Ayushina et
al. [7] (vgl. Tabelle 2.3) sowie den nach Gleichung (2.32) berechneten Dichten in die
dynamische Viskosität umgerechnet. Die so erhaltenen Viskositätsverläufe sind in Abbil-
dung 2.6 dargestellt. Die Abbildung macht sofort deutlich, welchen Einfluss die Dichte auf
die Ergebnisse von Viskositätsmessungen hat. Die ebenfalls in Tabelle 2.3 angegebenen
Messwerte von Plevachuk et al. wurden nicht berücksichtigt, da diese nur in wenigen
Zusammensetzungen mit den Viskositätsmessungen übereinstimmen.
Für den weiteren Gebrauch sind die Parameter der Arrhenius-Gleichung wertvoll.
Diese wurden durch Anpassung von Gleichung (2.6) an die Viskositätsverläufe gewonnen.
Die erhaltenen Werte sind in Tabelle 2.4 zusammengefasst. Die in der Tabelle angegebe-
nen Fehler wurden aus der Standardabweichung der Parameter bei der Anpassung an die
Messdaten bestimmt. Für die Zusammensetzung Al35Ni65 wurde bei der Anpassung der
Parameter der Messpunkt bei ϑ=1540◦C als offensichtlicher Ausreißer nicht berücksich-
tigt.
Die Größe der angegebenen Fehler steigt mit zunehmender Liquidustemperatur der
Legierungen an. Die Ursache für dieses Verhalten ist aus der Arrhenius-Darstellung der
Messpunkte zu erkennen. Bei Temperaturen über etwa 1600◦C− 1700◦C liegen die Mess-
punkte nicht mehr auf einer Geraden. In Abbildung 2.6 ist dieser Temperaturbereich in der
Arrhenius-Darstellung grau unterlegt. Da dieses Verhalten, wenn auch in unterschied-
lich starker Ausprägung, im genannten Temperaturbereich bei allen Kurven auftritt, ist
ein systematischer Fehler bei der Messung der Viskositäten zu vermuten. Da die in der
Veröffentlichung zitierte Quelle nicht zugänglich ist, kann über die genaue Ursache nur
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Abbildung 2.6: An Schmelzen des Systems Al-Ni gemessene Viskositätsverläufe [69]. Die
Werte der kinematischen Viskosität wurden für die Darstellung digitalisiert und mit Hilfe
der gemessenen Dichte aus [7, Tab. 1] (offene Symbole mit gepunkteten Linien) sowie der
nach dem Modell der idealen Lösung (gefüllte Symbole mit durchgehenden Linien) berech-
neten Dichte in die dynamische Viskosität umgerechnet. (oben: Viskosität als Funktion
der Temperatur; unten: Arrhenius-Darstellung
spekuliert werden. Es liegt jedoch auf der Hand, dass unter diesen Bedingungen beson-
ders die Messdaten zu den hochschmelzenden Legierungen mit entsprechender Vorsicht
zu gebrauchen sind.
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Dichte nach Ayushina et al. [7] Dichte nach Gleichung (2.32)
Molen- Viskosität Aktivierungs- Viskosität Aktivierungs-
bruch bei T →∞ energie bei T →∞ energie
Ni η∞ / mPa s Eakt / kJ mol−1 η∞ / mPa s Eakt / kJ mol−1
0.00 0.328 ± 0.011 10.7 ± 0.5 0.360 ± 0.011 9.7 ± 0.4
0.23 0.59 ± 0.04 18.0 ± 0.8 0.507 ± 0.028 17.6 ± 0.8
0.32 0.45 ± 0.06 30.9 ± 2.0 0.46 ± 0.07 28.5 ± 2.1
0.40 0.19 ± 0.04 51 ± 4 0.19 ± 0.04 48 ± 4
0.50 0.24 ± 0.06 56 ± 4 0.27 ± 0.07 52 ± 4
0.65 - - 0.100 ± 0.021 51 ± 4
0.75 - - 0.276 ± 0.024 33.4 ± 1.3
0.90 0.32 ± 0.07 34 ± 4 0.35 ± 0.08 31 ± 4
1.00 0.113 ± 0.013 55.4 ± 1.8 0.127 ± 0.015 53.5 ± 1.8
Tabelle 2.4: Aus den in Abbildung 2.6 dargestellten Messungen bestimmte Parameter der
Arrhenius-Gleichung (2.6). Die angegebenen Fehler sind aus der Standardabweichung
der jeweiligen Parameter bei der Anpassung an die digitalisierten Messdaten berechnet.
Für die Zusammensetzung Al35Ni65 wurde der Messpunkt bei ϑ=1540◦C nicht berück-
sichtigt.
Kapitel 3
Aufbau des neuen Viskosimeters
3.1 Vorhandene Viskosimeter
Aus den bereits in Abschnitt 2.2 dargelegten Gründen sind für die Messung der Viskosität
von hochschmelzenden Legierungen nur noch die Methoden des levitierten Tropfens und
Schwingtiegelviskosimeter geeignet.
Aus Veröffentlichungen in der Literatur sind einige wenige Schwingtiegelviskosimeter
bekannt, die bei Temperaturen über 800◦C Messungen durchführen können. Die maximal
erreichbaren Temperaturen ϑmax, Innendurchmesser 2Ri und -höhe Hi der verwendeten
Tiegel, die verwendete Arbeitsgleichung zur Berechnung der Viskosität und die Bauform
dieser Viskosimeter sind in Tabelle 3.1 aufgelistet. Vergleicht man die maximale Liquidu-
stemperatur von ϑm = 1638◦C im System Al-Ni mit den in der Tabelle angegebenen maxi-
malen Arbeitstemperaturen, wird die Notwendigkeit des Baus eines neuen Viskosimeters
mit geeigneten Betriebsparametern ersichtlich. Für einen Neubau enthält die Zusammen-
Autoren Land ϑmax 2Ri Hi Arbeits- Bauform Referenz
◦C mm mm gleichung
Herwig et al. DE 800 27 38 Roscoe stehend [41]
Dong et al. DE 1600 26 38 Roscoe hängend [30]
Overfelt et al. US 1500 10 60 Roscoe hängend [68, 10]
Brooks et al. GB 1650 15 80 Roscoe hängend [17, 19]
Sato et al. JP 1600 17 65 Roscoe hängend [80, 81]
Nunes et al. PT 1127 17 80 Beckwith hängend [66]
Si et al. CN 1275 28 62 Shvidkovskii hängend [83, 12]
Tabelle 3.1: Parameter existierender Viskosimeter
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stellung wertvolle Hinweise. Bei den Abmessungen der Probentiegel, bei der verwendeten
Arbeitsgleichung und auch bei der Bauform zeichnen sich deutliche Tendenzen ab.
3.2 Anforderungen an das neue Viskosimeter
Zentrale Anforderung beim Bau des neuen Viskosimeters ist die maximal erreichbare Ar-
beitstemperatur. Diese entspricht der Summe aus den maximalen Liquidustemperaturen
der zu untersuchenden Schmelzen und dem zu untersuchenden Temperaturintervall. Wer-
den Parameter von Gleichung 2.6 aus der gemessenen Viskosität bestimmt, sollten die
Messdaten mindestens über ein Intervall von 150 K vorliegen. Unter Berücksichtigung der
verschiedenen Angaben zur maximalen Liquidustemperatur im System Al-Ni ergibt sich
eine erforderliche Arbeitstemperatur von ϑmax = 1800◦C. Diese Temperatur muss auch
während längerer Zeiten sicher erreicht werden, um eine Homogenisierung der Schmelze
und die Herstellung des thermischen Gleichgewichts zu gewährleisten.
Eine Oxidation der Schmelzen würde die Messung der Viskosität unzulässig beeinflus-
sen. Der Messaufbau muss sich daher in einem Vakuumrezipienten befinden. Nur so kann
der beim Einbau der Probe unvermeidlich vorhandene Sauerstoff entfernt werden und die
Messung selbst unter definierten atmosphärischen Bedingungen (Vakuum oder Inertgas)
durchgeführt werden. In [62] wurde allerdings gezeigt, dass speziell bei Aluminium ein
technisch nicht realisierbarer Vakuumdruck notwendig wäre, um eine Oxidation des Alu-
miniums vollständig zu verhindern. Aus Erfahrungen im Umgang mit Schmelzen ist ein
erreichbarer Enddruck von < 1 · 10−6 mbar als ausreichend anzusehen.
Metalle mit einem hohen Liquiduspunkt sind in vielen Fällen selten und Untersu-
chungen an diesen Metallen daher häufig kostenintensiv. Eine minimal mögliche Menge
Probenmaterial muss daher hinreichend genaue Messdaten liefern. Diese Anforderung ist
besonders bei der Dimensionierung des Tiegels zu beachten.
3.3 Das neue Viskosimeter
Im Ergebnis der beschriebenen Anforderungen wurde ein neues Hochtemperaturviskosi-
meter aufgebaut. Die einzelnen Baugruppen sind in den folgenden Abschnitten detailliert
beschrieben. Bildmaterial und weiterführende Informationen finden sich im Handbuch
zum Viskosimeter in Anhang B.
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3.3.1 Das schwingende System
Das Torsionspendel als schwingendes System stellt den Kern des Schwingtiegelviskosime-
ters dar. Das Pendel besteht aus einem geeigneten Torsionsdraht, einem Pendelgestänge
mit Spiegel zur Schwingungsdetektion und dem Tiegelhalter. Bei der technischen Umset-
zung sind zwei Bauformen, der stehende sowie der hängende Tiegel, denkbar. Die Kon-
struktion des hängenden Tiegels erschließt sich von selbst und ist bereits in Abbildung 2.2
dargestellt. Hierbei befindet sich das Pendel über dem Ofen und ragt mit dem Tiegelhal-
ter in diesen hinein. Bei diesem Aufbau besteht die Gefahr, dass sich der Torsionsdraht
durch Wärmeleitung im Pendel und durch aus dem Ofen aufsteigende Gase erwärmt.
Eine Veränderung der Temperatur des Torsionsdrahtes würde unmittelbar die Parame-
ter der Schwingung verändern. Eine wirkungsvolle Unterbrechung von Wärmeleitung und
Konvektion stellt daher eine der Herausforderungen beim Bau eines Schwingtiegelviskosi-
meters dar.
Das Konzept des stehenden Tiegels [43] versucht diese Nachteile zu umgehen. Dabei
ragt nur der Tiegelhalter von unten in den Ofen hinein. Der temperaturempfindliche Torsi-
onsdraht befindet sich unter dem Ofen und ist so gegen aufsteigende heiße Gase geschützt.
Die Wärmeleitung im Pendel findet jedoch auch bei dieser Bauart statt. Da sich der Tie-
gelhalter mit Tiegel und Probe über dem Torsionsdraht befindet, ist ein Gegengewicht am
unteren Ende des Pendels notwendig, um den Massenschwerpunkt in der unteren Hälfte
des Pendels zu halten. Ein solches Pendel ist gegenüber Störungen jedoch generell anfäl-
liger als ein hängendes Pendel. Weiterhin erweist sich das große Trägheitsmoment eines
solchen Pendels als problematisch für die Messung der Viskosität von Metallschmelzen.
Die von einer zum hängenden Tiegel vergleichbaren Menge Schmelze verursachte Dämp-
fung der Oszillation ist durch das große Trägheitsmoment sehr klein und damit schwerer
messbar.
Mit der in Abschnitt 3.2 an das Gerät definierten Forderung nach möglichst kleinen
Proben ist die Bauform des hängenden Tiegels als besser geeignet anzusehen und wurde
deshalb realisiert.
Das Torsionspendel ist in Abbildung 3.1 dargestellt. Am unteren Ende des Pendels be-
findet sich der Probencontainer aus Graphit. Dieser ist in der Abbildung halbtransparent
dargestellt, damit der Tiegel im Inneren des Containers sichtbar ist. Der Probencontainer
ist mit einem Innengewinde versehen und wird nach dem Einbau der Probe mit dem Con-
tainerkopf verschraubt. Dieser ist ebenfalls aus Graphit gefertigt und besitzt im mittleren
Bereich eine Stufe. Diese Stufe wird benötigt, um den Isolierstopfen am oberen Ende des
Ofens zu zentrieren. Dies ist notwendig, da der Isolierstopfen beim Wechsel der Probe mit
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Abbildung 3.1: Das Torsi-
onspendel
dem Pendel aus dem Ofen herausgezogen und beim Einbau
der Probe wieder in den Ofen eingeführt wird. Container
und Kopf wurden versuchsweise auch aus BN hergestellt,
erwiesen sich aber als wenig praxistauglich, da sich die Ver-
schraubung während der Messung immer wieder von selbst
geöffnet hat. Am oberen Ende des Kopfes befindet sich auf
der Zylinderachse eine Bohrung von 4 mm Durchmesser und
20 mm Tiefe. In dieser Bohrung steckt der Pendelstab aus
Wolfram. Die Befestigung des Containerkopfes auf dem Pen-
delstab erfolgt mit zwei über Kreuz angeordneten Splinten
aus Wolframdraht. Sowohl die Splinte als auch der Pendel-
stab wandeln sich bei einer Temperatur über 1400◦C irrever-
sibel in Wolframcarbid (WC) um. Es ist daher empfehlens-
wert, einen neuen Pendelstab einmal ohne Containerkopf im
Ofen zu prozessieren und den Stab erst dann für reguläre
Messungen zu verwenden. Da WC sehr spröde (vergleich-
bar mit Glas) ist, muss der Pendelstab mit äußerster Vor-
sicht gehandhabt werden. Die leichte Brüchigkeit von WC
ist auch der Grund, weshalb die beiden Drahtsplinte zur Be-
festigung des Containerkopfes nach jeder Messung erneuert
werden müssen.
Der Pendelstab aus W/WC reicht im eingebauten Zu-
stand bis zur Mitte des oberen Isolationsstopfens. Dort
steckt der Pendelstab in einem Rohr aus Al2O3-Keramik mit
4 mm Innendurchmesser und 1 mm Wandstärke. Die Ver-
bindung erfolgt auch hier wieder mit Drahtsplinten. Diese
wandeln sich aufgrund der niedrigeren Temperaturen in die-
sem Bereich des Ofens nicht in WC um und müssen daher
auch nicht ausgetauscht werden. Für die Verwendung als
Pendelstab wurden auch Stäbe aus keramischen Materiali-
en getestet. Durch den Brennprozess sind Stäbe aus kera-
mischen Materialien nie ganz gerade, was zu Störungen der
Torsionsschwingungen führte. Weiterhin war zu beobachten,
dass sich Stäbe aus Al2O3-Keramik bei Temperaturen über
1600◦C unter der Last von Probe und Container zu deh-
nen begannen. In einem Fall führte diese Dehnung während
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einer Messung zum Bruch des Stabes.
Das Keramikrohr ist am oberen Ende passgenau auf ein Bauteil aus Edelstahl gesteckt.
Die beiden Teile sind ebenfalls durch Drahtsplinte miteinander verbunden. Das obere Ende
des Bauteils steckt in einer dreieckigen Scheibe aus Edelstahl und ist dort mit drei um 120◦
versetzten Klemmschrauben fixiert. Die Verbindung zwischen dieser Scheibe und einer
baugleichen Scheibe, die in einem Abstand von 40 mm parallel angeordnet ist, erfolgt mit
drei radial angeordneten und mit den Scheiben verschraubten Zylindern aus Edelstahl.
Diese Unterbrechung im Verlauf des Pendels dient allein der Störung der Wärmeleitung
im Pendel. Um das Trägheitsmoment des Pendels auch mit dieser Anordnung möglichst
klein zu halten, wurden die Seiten der dreieckigen Scheiben so weit wie möglich konvex
gekrümmt.
Im weiteren Verlauf des Pendels folgt ein Träger aus Edelstahl, auf dessen Zylinderachse
ein Siliziumplättchen als Umlenkspiegel für den Laserstrahl zur Schwingungsdetektion
aufgeklebt ist. Nach diesem Spiegelträger erfolgt eine weitere Verteilung. Hier werden an
Stelle der Zylinder aus Edelstahl baugleiche aus PTFE benutzt, welches sich durch eine
sehr schlechte Wärmeleitung auszeichnet. In der Scheibe am oberen Ende des Verteilers
ist zum Abschluss der Verbinder zum Torsionsdraht befestigt. Die Befestigung erfolgt
ebenfalls mit drei um 120◦ versetzten Klemmschrauben.
Der Torsionsdraht ist im Gegensatz zu vielen anderen Viskosimetern nicht mit dem
Pendel verlötet. Eine Lötverbindung birgt immer die Gefahr, dass sich die elastischen Ei-
genschaften des Drahtes verändern. Deshalb erfolgt die Befestigung des Drahtes mit Hilfe
eines Klemmmechanismus. Dieser ist in seiner Funktion mit einem Bohrfutter vergleich-
bar, wurde aber entsprechend miniaturisiert.
Der Aufbau des Torsionspendels erlaubt die Verwendung unterschiedlichster Tiegel.
Hierzu muss lediglich ein passender Probencontainer angefertigt werden, der mit zwei
Splinten am Pendelstab befestigt wird. Container für Tiegel mit einem Außendurchmesser
von 30 mm sowie für Tiegel mit einer größeren Höhe wurden im Rahmen des Aufbaus
erfolgreich getestet. Ein weiterer Vorteil des modularen Aufbaus des Pendels ist die leichte
Ersetzbarkeit einzelner Komponenten im Schadensfall.
3.3.2 Detektion der Torsionsschwingung
Die berührungslose Detektion der Schwingung erfolgt mit einem Laserstrahl. Eine han-
delsübliche Laserdiode (Wellenlänge λ = 635 nm, Leistung 1 mW) erzeugt den Laserstrahl,
der von einem Spiegel auf der Rotationsachse des Pendels reflektiert und mit einem ge-
eigneten Detektor erfasst wird.
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Viele bestehende Viskosimeter nutzen den in [63] beschriebenen Aufbau mit einer Fo-
todiode die sich auf einem definierten Winkel φ zwischen dem Nulldurchgang der Schwin-
gung und der kleinsten Amplitude befindet. Bei jedem Durchgang des Lasers durch diesen
Winkel wird die Zeit registriert. Aus den so gemessenen zwei Zeitwerten pro Schwingungs-
periode können bei Messung mehrerer aufeinander folgender Oszillationen die Schwin-
gungsparameter bestimmt werden. Als nachteilig erweist sich die Tatsache, dass eventuell
auftretende seitliche Pendelschwingungen nicht zwingend aus den Messdaten erkennbar
sind.
Eine Erweiterung des beschriebenen Verfahrens ist in [68, 19] erfolgt, indem mehrere
linear angeordnete Fotodioden an Stelle einer einzigen Fotodiode verwendet wurden. Die
Messung ergibt eine Serie von t(φ)-Tupeln, wobei t die beim Durchgang des Lasers durch
eine bei der Auslenkung φ befindliche Fotodiode registrierte Zeit ist. Durch Anpassung
der Schwingungsgleichung an die Messwerte können dann die Parameter der gedämpften
Schwingung bestimmt werden. Im Vergleich zur Nutzung einer einzigen Fotodiode steigt
die Menge der Datenpunkte pro Schwingungsperiode. Damit ist eine größere Genauigkeit
bei der Anpassung der Schwingungsfunktion erreichbar. Jedoch ist durch die elektrische
Beschaltung der Dioden eine exakte Justage des Schwingungsnullpunktes auf die als Null-
punkt definierte Diode erforderlich.
Beim neu aufgebauten Viskosimeter erfolgt die Detektion des reflektierten Laserstrahls
mit einem positionsempfindlichen Detektor (nachfolgend als PSD bezeichnet). Es wird ein
eindimensionaler PSD1 mit 60 mm Länge verwendet. Dieser wird von einem Verstärker2
angesteuert, der ein kontinuierliches Signal im Bereich von −10V ≤ UD ≤ +10V aus-
gibt. Dabei entsprechen die Maximalwerte der ausgegebenen Spannung den Enden der
Detektorfläche und eine Spannung von 0 V der Mitte.
Ein PSD liefert im Gegensatz zu Anordnungen aus Fotodioden oder CCD-Zeilen ein
kontinuierliches Messsignal. Die Diskretisierung erfolgt erst durch die Abtastung des Po-
sitionssignals mit einer festen Frequenz und die anschließende Analog-Digital-Wandlung.
Man erhält eine Serie von φ(t)-Tupeln, die äquidistant auf der Zeitskala und nicht wie
bei den vorher beschriebenen Methoden auf der Amplitudenskala liegen. Diese Art der
Messung erhöht besonders dann, wenn sich das Pendel langsam bewegt, also in den Um-
kehrpunkten der Schwingung, die Dichte der Datenpunkte. Die Anpassung der Schwin-
gungsparameter an die Messwerte produziert damit besonders im Hinblick auf die Dämp-
fungskonstante einen kleineren statistischen Fehler.
1Sitek 1L60-SU34 [85])
2Laser Components LC-301PSD [95]
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3.3.3 Der Ofen
Der Ofen ist nach dem Torsionspendel das wichtigste Bauteil des Viskosimeters. Neben
der bereits definierten Arbeitstemperatur von mindestens 1800◦C im Dauerbetrieb muss
der Ofen im Bereich der Probe ein homogenes Temperaturfeld bereitstellen. Ein weiterer
wichtiger Punkt sind Magnetfelder, die von den im Ofen fließenden Strömen induziert
werden. Eine Anwesenheit von Magnetfeldern würde in der flüssigen Probe Strömungen
induzieren und somit die Messung beeinflussen. Der Bereich der Probe muss daher frei
von Magnetfeldern sein. Die Topologie der erzeugten Magnetfelder lässt sich durch die
geometrische Gestaltung des Heizers direkt beeinflussen.
Die Auswahl von Materialien und Bauform des Ofens ist durch die vorgegebene Ar-
beitstemperatur und die Geometrie des Pendels stark eingeschränkt. Auf Grund der geo-
metrischen Verhältnisse kommt nur ein Rohrofen mit senkrecht stehendem Rohr in Frage.
Im angestrebten Temperaturbereich kann das Rohr nicht mehr von außen beheizt wer-
den, da entsprechende Rohre aus Stahl nur bis etwa 1150◦C und solche aus Keramik bis
1500◦C vakuumdicht sind. Immer stellt die Verbindung solcher Rohre mit den notwendi-
gen Vakuumflanschen auch ein potenzielles Vakuumleck dar. Der Heizer muss daher in
den Vakuumrezipienten verlegt werden, womit aus dem Mantel des Ofens ein Teil des
Rezipienten wird.
Für den Bau des Widerstandsheizers kommen wegen der Temperaturen nur Refrak-
tärmetalle sowie Graphit in Frage. Die Refraktärmetalle Wolfram, Molybdän, Niob und
Tantal lassen sich in Form von Draht, Folie oder Blechen gut zu Widerstandsheizern be-
liebiger Form verarbeiten. Wird der Heizer bifilar3 ausgeführt, ist auch die Bedingung der
Abwesenheit von Magnetfeldern am Ort der Probe erfüllt. Als Herausforderung erweist
sich die elektrisch isolierende Befestigung der Heizleiter. Die üblicherweise dafür verwen-
dete Al2O3-Keramik ist im angestrebten Temperaturbereich mechanisch nicht mehr stabil
und kann daher nicht verwendet werden. Andere Keramiken wie zum Beispiel Y2O3 wer-
den bei hohen Temperaturen elektrisch leitend, sind für den Dauerbetrieb zu weich, wie
zum Beispiel BN, oder lassen sich mechanisch nur sehr schwer bearbeiten.
Eine Lösung bietet sich in Form von Graphit an. Ein Heizer aus diesem Material ist
bei entsprechender Gestaltung mechanisch stabil und benötigt deshalb keine weiteren Ele-
mente zur Befestigung. Allerdings ist eine bifilare Anordnung des Heizleiters mit Graphit
nicht herstellbar.
3Bifilar bedeutet, dass zu jedem stromführenden Leiter in unmittelbarer Nähe ein zweiter, geometrisch
paralleler und elektrisch in Reihe geschalteter Leiter vorhanden ist, der vom Strom in entgegengesetzter
Richtung durchflossen wird. Die von beiden Leitern erzeugten Magnetfelder kompensieren sich dann in
einigem Abstand von den Leitern.
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Abbildung 3.2: Querschnitt durch den Ofen des Viskosimeters. Auf die Darstellung von
Details wie den Stromanschlüssen und der Wasserkühlung in Boden und Deckel wurde
aus Gründen der Übersichtlichkeit verzichtet.
Aus diesen Vorgaben wurde von der HTM Reetz GmbH der in Abbildung 3.2 gezeigte
Ofen [73] mit einem Heizelement aus Graphit projektiert und gefertigt. Der Ofen besteht
aus einem zylinderförmigen Vakuumrezipienten aus Edelstahl mit einem Innendurchmes-
ser von 300 mm sowie einer Innenhöhe von 850 mm. Boden, Deckel und Mantel des Zylin-
ders sind mit getrennten Kreisläufen wassergekühlt. Die Verbindung des Ofens mit dem
Vakuumsystem erfolgt über zwei CF-Flansche der Nennweite 63 mm, die auf der Zylinder-
achse des Ofens an Boden und Deckel angebracht sind. Die Abdichtung zwischen Boden
und Mantel sowie Deckel und Mantel erfolgt mit Dichtungsringen aus FPM-Kautschuk4
und Klammerschrauben.
Das Temperaturfeld im Ofen wird von einem zylinderförmigen Heizelement aus Graphit
erzeugt. Die beheizte Zone hat einen Innendurchmesser von 100 mm sowie eine Innenhöhe
von 420 mm. Der Heizer steht freitragend auf dem Boden des Ofens und wird von die-
sem durch einen Ring aus Al2O3-Keramik elektrisch isoliert. Über zwei Klemmbacken aus
4FPM bezeichnet die Gruppe der Fluorpolymere. Diese Polymere zeichnen sich durch eine sehr gute
Beständigkeit gegen chemische und thermische Einflüsse aus. Vakuumdichtungen aus diesem Material
können bis zu maximalen Temperaturen von 150◦C benutzt werden
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Kupfer wird der Heizer mechanisch fixiert und elektrisch kontaktiert. Der Forderung nach
Abwesenheit von Magnetfeldern im Bereich der Probe wird durch eine mäanderförmige
Struktur der Heizleiter Rechnung getragen. Dazu ist der Heizleiter auf dem Umfang des
Zylinders in zwölf Segmente unterteilt. Dabei gilt die Bedingung, dass jeweils die unmittel-
bar benachbarten Segmente und das im Zylinder gegenüber liegende Segment vom Strom
in entgegengesetzter Richtung durchflossen werden. Mit dieser Anordnung heben sich die
von den einzelnen Segmenten des Heizers verursachten Magnetfelder auf der Zylinderachse
der beheizten Zone exakt auf.
Zur Isolation des Ofens wird ebenfalls Graphit verwendet. Zum Einsatz kommt Gra-
phitfilz, der als Weich- und Hartfilz erhältlich ist. Die Isolation wird von einem Graphit-
rohr getragen, das den Heizer mit einem Abstand von 10 mm umgibt. Die Wärmeisolation
gegen Boden und Deckel des Ofens erfolgt mit Formteilen aus Hartfilz. Die Isolation zum
Mantel erfolgt durch Weichfilz, der auf das Rohr aufgewickelt ist. Der Abschluss der be-
heizten Zone nach oben und unten erfolgt durch entfernbare Stopfen aus Hartfilz. In der
Mitte dieser Stopfen ist ein Graphitrohr mit einem Innendurchmesser von 15 mm ange-
bracht. Die Öffnung im oberen Stopfen dient als Durchführung für das Pendelgestänge in
den Ofen. Die Öffnung im unteren Stopfen ist für eine direkte Temperaturmessung am
Probencontainer mittels Pyrometer vorgesehen. Beide Öffnungen werden aber auch zur
Evakuierung der beheizten Zone benötigt.
Die Temperaturmessung im Ofen erfolgte im Originalzustand mit einem Thermoele-
ment Typ B5 zwischen zwei Segmenten des Heizers. Das Thermoelement war dabei in
einem einseitig geschlossenen Hüllrohr aus Al2O3 eingebaut. Nach einem Bruch des Hüll-
rohres während einer Messung und daraus resultierender Schäden am Ofen wurde ganz
auf die Messung mittels Thermoelement verzichtet. Thermoelemente vom Typ C6 wären
in der Lage, auch höhere Temperaturen als 1700◦C mit großer Genauigkeit zu messen.
Jedoch können diese bei reduzierenden Atmosphären und in Gegenwart von Kohlenstoff
nicht eingesetzt werden.
Die Temperaturmessung erfolgt nach den beim Einsatz von Thermoelementen gewonne-
nen negativen Erfahrungen mit einem Pyrometer7. Dieses blickt durch die untere Öffnung
in die beheizte Zone und registriert die vom Boden des Probencontainers ausgehende Wär-
mestrahlung. Im Originalzustand des Ofens wurde die vom Pyrometer gemessene Tempe-
5Pt 30%Rh (-) - Pt 6%Rh (+), Messbereich 100◦C ≤ ϑ ≤ 2073◦C. Häufig tritt schon unterhalb der
Maximaltemperatur ein Bruch des Thermoelements auf, weshalb das Thermoelement dauerhaft nur bis
1700◦C betrieben werden sollte.
6W 5%Re (-) - W 26%-Re (+), Messbereich 20◦C ≤ ϑ ≤ 2300◦C, Anwendung nur in inerten Atmo-
sphären
7Heitronics KT15.02 IIP; Wellenlängenbereich 2.0 µm ≤ λ ≤ 2.7 µm
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ratur nur zu Vergleichszwecken erfasst. Eine Erkenntnis dieser parallelen Temperaturmes-
sungen war jedoch, dass die Temperaturmessung mit dem Pyrometer mit ausreichender
Genauigkeit möglich ist. Voraussetzung dafür ist, dass die Unterseite des Probencontai-
ners eine Oberfläche mit reproduzierbaren Eigenschaften aufweist. Dies wird durch das
Aufbringen von Graphitlack vor jeder Messung erreicht.
Die elektrische Leistung des Ofens beträgt 7.5 kW. Die Primärspannung von 400 V
wird mit einem Transformator auf eine Sekundärspannung 30 V transformiert, um die
erforderlichen Stromstärken für den Betrieb des Graphitheizers zu erhalten.
Die Steuerung des Ofens erfolgt mit einem PID-Regler8. Der Regler verarbeitet das
Temperatursignal des Pyrometers und gibt ein Steuersignal aus. Mit diesem Steuersignal
und einem Thyristorsteller wird die eingespeiste elektrische Leistung auf der Primärseite
des Transformators mittels Phasenanschnitt gesteuert.
3.3.4 Das Vakuumsystem
Das Vakuumsystem wird benötigt, um während der Messung definierte Umgebungsbedin-
gungen aufrecht zu erhalten. Um den Sauerstoff zu entfernen, muss der Rezipient, in dem
sich der Ofen sowie der Messaufbau mit Probe befinden, evakuiert werden. Die Messung
der Viskosität erfolgt dann unter Vakuum oder Schutzgas bei definiertem Druck.
Der geforderte Druck von < 1·10−6 mbar stellt keine besonderen Anforderungen an die
verwendete Vakuumtechnik. Die Auswahl des verwendeten Flanschsystems kann daher
komplett nach den Gesichtspunkten mechanische und thermische Belastung, geometrische
Verhältnisse sowie Wirtschaftlichkeit erfolgen.
Zentraler Punkt des Systems ist der Ofen, der den größten Anteil am Volumen des
gesamten Vakuumsystems hat. An beiden CF-Flanschen am oberen und unteren Ende
des Ofens ist je ein Doppelkreuz mit einem Nenndurchmesser von 63 mm für weitere
Verbindungen befestigt. Am oberen Doppelkreuz sind weiterhin zwei um 90◦ versetzte
Schaugläser aus Normalglas für den Ein- und Austritt des Laserstrahls sowie ein mecha-
nisches Überdruckventil angebracht. Das doppelwandige Pendelrohr zur Aufnahme des
Torsionsdrahtes ist auf den oberen Flansch des Doppelkreuzes aufgesetzt. Das Pendelrohr
wird nach oben von einer Drehdurchführung verschlossen, die zur Anregung der Schwin-
gung benötigt wird. Eine elektrische Durchführung für zwei Thermoelemente vom Typ K
ist seitlich am oberen Ende des Pendelrohrs angebracht. Die hier angeschlossenen Ther-
moelemente werden zur Überwachung der Temperatur des Torsionsdrahtes während der
Messung überwacht. Dazu sind die Kontaktstellen der Thermoelemente unmittelbar ne-
8Omron E5CK-T
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ben den beiden Enden des Torsionsdrahtes positioniert. Die Flansche an den Enden des
Pendelrohres sind trotz der Verwendung von CF-Flanschen nicht mit Kupfer gedichtet.
Hier kommen mehrfach verwendbare Dichtungen aus FPM-Kautschuk zum Einsatz, da
beide Flansche zum Wechseln der Probe bzw. zu Wartungsarbeiten regelmäßig geöffnet
werden müssen.
Am unteren Doppelkreuz sind ein Schauglas für das Pyrometer, eine Lineardurchfüh-
rung zur Positionierung des Umlenkspiegels für das Pyrometer, der Ein- und Auslass für
das Schutzgas sowie zwei Druckmessköpfe angebracht. Die Temperaturmessung mit einem
Pyrometer stellt besondere Anforderungen an ein Schauglas im Strahlengang. Der Trans-
missionskoeffizient muss im vom Pyrometer beobachteten Wellenlängenbereich konstant
sein. Im vorliegenden Fall wird diese Forderung durch ein Schauglas aus Saphir erfüllt.
Zur Messung des Drucks im Viskosimeter werden zwei Druckmessköpfe benutzt. Für
den Druckbereich von 0.1 mbar bis 1100 mbar wird ein kapazitiver Messkopf9 verwendet.
Die von diesem Messkopf bereitgestellten Messwerte werden zur Druckregelung bei der
Verwendung von Schutzgas benötigt. Ein zweiter Messkopf als Kombination von Pirani-
und Kaltkathodenvakuummeter10 kommt im Druckbereich von 1·10−6 mbar bis 10 mbar
zum Einsatz. Der von diesemMesskopf bereitgestellte Messwert wird zur Überwachung der
Evakuierung vor Beginn der Messung eingesetzt. Beide Druckmessköpfe sind mit einem
gemeinsamen Anzeige- und Steuergerät11 verbunden.
Der Ein- und Auslass von Schutzgas erfolgt über zwei mit Druckluft angetriebene
Eckventile. Um Druckwellen bei der Betätigung der Ventile zu vermeiden, ist an der
Verbindung der Ventile zum Rezipienten je ein Porenfilter aus Sinterbronze eingebaut.
Die Vakuumerzeugung erfolgt mit Hilfe eines zweistufigen Pumpensystems aus einer
Drehschieberpumpe12 und zwei Turbomolekularpumpen13. Die Notwendigkeit von zwei
Turbomolekularpumpen ergibt sich aus den für die Vakuumerzeugung ungünstigen Ver-
hältnissen im Rezipienten: Das größte Teilvolumen des Rezipienten (der Ofen) ist aus
Gründen der Wärmeisolation mit Graphitfilz gefüllt. Dieses Material besitzt eine extrem
große Oberfläche, auf der sich Fremdgase und auch Wasser anlagern können. Das gesamte
Volumen des Ofens über die sehr kleinen Öffnungen in den Isolationsstopfen an den En-
den des Ofens evakuiert. Um die für die Evakuierung notwendigen Zeiten und sowie die
Druckgradienten im Rezipienten möglichst klein zu halten, werden zwei Turbomolekular-
pumpen an den Enden des Ofens eingesetzt. Die Anbindung der Turbomolekularpumpen
9Pfeiffer CMR 261
10Pfeiffer IMR 265
11Pfeiffer TPG 262
12Pfeiffer Duo5
13Pfeiffer TMU 071P je mit einem Stromversorgungs- und Steuermodul DCU 100
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erfolgt über je einen Vakuumschieber an die bereits erwähnten Doppelkreuze. Die Vaku-
umschieber sind notwendig, um Pumpen während der Messung vom heißen Prozessgas
abzuschirmen. Aus dem gleichen Grund befindet sich auf der Hochdruckseite der Turbo-
molekularpumpen noch ein Eckventil. Zwischen diesem Eckventil und der Drehschieber-
pumpe ist der Bypass für die Absaugung der Druckregelung eingebunden.
Eine schematische Darstellung des Vakuumsystems findet sich in Abbildung B.8 im
Handbuch des Viskosimeters, das dieser Arbeit als Anhang beiliegt. In der Abbildung
sind auch Arten und Durchmesser der verwendeten Flansche angegeben.
Mit dem beschriebenen Vakuumsystem und einem entsprechend konditionierten Rezi-
pienten14 wird der geforderte Enddruck von 1·10−6 mbar innerhalb von 4 Stunden erreicht.
3.3.5 Datenerfassung, Auswertung und Steuerung
Für die Steuerung des Viskosimeters sowie die Erfassung und Verarbeitung der Messwerte
wurde ein eigenes Mess- und Steuerprogramm entwickelt. Zur Berechnung der Viskosität
aus den gemessenen Schwingungsparametern wurden die Arbeitsgleichungen von Roscoe
(2.19) und Beckwith (2.20) implementiert. Eine detaillierte Beschreibung des Aufbaus
sowie der Funktionen des Programms ist an dieser Stelle aus Platzgründen nicht möglich.
Jedoch befindet sich eine solche Beschreibung im Benutzerhandbuch des Viskosimeters,
das dieser Arbeit als Anhang beiliegt (siehe Kapitel B.2).
Die elektrische Erfassung von Messdaten und logischen Zuständen erfolgt über eine
Analog-Digital-Wandlerkarte, die direkt im Steuercomputer eingebaut ist. Messgeräte,
die über eine interne Signalverarbeitung verfügen, übertragen die gemessenen Daten über
serielle Schnittstellen an den Steuercomputer.
3.4 Test des Gerätes
3.4.1 Temperaturverteilung im Ofen
Eine wichtige Forderung beim Bau des Viskosimeters ist ein homogenes Temperaturfeld
im Bereich der Probe. Mit dem großflächigen Heizer ist hierfür eine gute Voraussetzung
gegeben. Die genaue Topologie des Temperaturfeldes wurde durch Messungen in Verbin-
dung mit Computersimulationen überprüft.
14entsprechend konditioniert bedeutet, dass der Ofen bei laufenden Pumpen mindestens einmal auf
1000◦C aufgeheizt wurde und der Rezipient ausschließlich mit Schutzgas der Reinheit 5.0 belüftet wird
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Abbildung 3.3: Das neu aufgebaute Viskosimeter (Foto: DLR, Institut für Materialphysik
im Weltraum)
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Die Messungen erfolgten mit Thermoelementen vom Typ K15 und Typ S16. Diese wur-
den verschiebbar in drei einseitig geschlossenen Hüllrohren aus Al2O3 Keramik platziert.
Die Rohre waren mit Verschraubungen17 an einem speziell angefertigten Flansch befestigt,
der das obere Ende des Ofens verschlossen hat. Für die Messungen wurde weiterhin ein
zweiter Isolationsstopfen für das obere Ende des Ofens angefertigt, der Bohrungen für die
Rohre enthielt. Die Hüllrohre waren auf der Achse des Heizerraumes sowie parallel dazu
in Abständen von 17 mm und 23 mm so angebracht, dass die Thermoelemente im Inneren
über die gesamte Höhe des Heizerraumes verschiebbar waren. Die ungleichen Abstände
zwischen den Messrohren wurden durch die Geometrie des oberen Isolationsstopfens ver-
ursacht. Der während der Messungen des Temperaturfeldes verwendete Stopfen entsprach
bis auf die zusätzlichen Bohrungen für die Hüllrohre dem originalen Isolationsstopfen.
Damit waren die Bedingungen während der Messungen mit denen im späteren Betrieb
des Viskosimeters vergleichbar.
Die Messungen wurden nach dem folgenden Schema durchgeführt: Der Ofen wurde mit
einer Rate von 10 K min−1 auf die vorgegebene Temperatur aufgeheizt und für 60 min auf
dieser Temperatur gehalten. Die Temperatur wurde vom eingebauten Thermoelement zwi-
schen den Segmenten des Heizers überwacht. Die Messspitze des Thermoelements befand
sich dabei 50 mm unter dem oberen Ende des Heizers. Zur Messung des Temperaturfeldes
wurden die beweglichen Thermoelemente in den Hüllrohren auf eine vorgegebene Höhe
eingestellt. Nach einer Wartezeit von fünf Minuten wurde der Messwert vom Messgerät18
abgelesen. Die Messungen wurden unter Argon bei einem Druck von 1000 mbar bei Tem-
peraturen von 300◦C, 500◦C und 900◦C mit Thermoelementen vom Typ K auf allen drei
radialen Positionen gemessen. Die Ergebnisse dieser Messungen sind in Abbildung 3.4
dargestellt. Aus der Abbildung wird unmittelbar klar, dass es sich bei der eingestellten
Temperatur nicht zwangsläufig um die Temperatur der Probe handelt. Vielmehr folgt
die Temperaturdifferenz auf der z-Achse des Ofens einem parabelförmigen Verlauf. Der
Scheitelpunkt dieser Parabel wandert mit steigender Temperatur in Richtung der Mitte
des beheizten Bereichs. Unabhängig von der vorgegeben Solltemperatur und dem Ver-
lauf des Temperaturprofils weicht die gemessene Temperatur knapp über der Position des
eingebauten Thermoelements bei z = -40 mm um 5 K bis 10 K nach unten ab. Hier
haben alle gemessenen Temperaturprofile eine ähnliche Abweichung von der eingestellten
Solltemperatur. Die radiale Temperaturverteilung lässt sich aus den Messungen ebenfalls
15NiCr(-) - NiAl(+), Messbereich −270◦C ≤ ϑ ≤ 1370◦C
16Pt10%Rh(-) - Pt(+), Messbereich −50◦C ≤ ϑ ≤ 1750◦C
17Es wurden mit Teflon gedichtete Verschraubungen der Firma SWAGELOK benutzt.
18Ahlborn THERM 2280-3
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Abbildung 3.4: Abweichung der gemessenen Temperatur Tist von der am Regler des Ofens
eingestellten Temperatur Tsoll als Funktion der Position z im Heizerraum. Die Mitte des
Heizers liegt bei -210 mm. Der im Diagramm maßstabs- und positionsgerecht eingezeich-
nete Probencontainer enthält einen 40 mm hohen Tiegel.
ablesen. Speziell am oberen Ende des Heizerraumes kommt es zu größeren Abweichungen.
Eine mögliche Ursache dafür könnte der direkte Kontakt zwischen den Hüllrohren und
dem Isolierstopfen an den Positionen r = 17 mm und r = 23 mm sein. Das Hüllrohr
auf der Achse des Ofens hing dagegen völlig frei. Hier könnte die Wärmeleitung zu einer
Verfälschung der Messwerte geführt haben. An der späteren Probenposition im Bereich
−260 mm ≤ z − 160 mm ist die Abweichung der gemessenen Temperaturen bezogen auf
die auf der Achse des Ofens gemessene Temperatur stets kleiner als 2 K. Für die Tempe-
raturmessung wird ein Fehler von ±1 K angenommen. Dieser wird maßgeblich durch die
Wärmeleitung in den Hüllrohren und die mögliche Konvektion des Gases in den Hüllroh-
ren verursacht. Die Position des Thermoelements entlang der z-Achse konnte mit einer
Genauigkeit von ±5 mm bestimmt werden. Zu diesem Fehler tragen maßgeblich die Aus-
dehnung der keramischen Isolationsrohre sowie der Thermoelemente selbst bei. Bei einer
eingestellten Temperatur von 1173 K konnte durch die Öffnung am unteren Ende des
Ofens zusätzlich eine Krümmung der im kalten Zustand geraden keramischen Hüllrohre
beobachtet werden. Somit trat mindestens im unteren Bereich des Heizers ebenfalls ein
erheblicher Fehler in radialer Richtung auf, der allerdings schwer zu quantifizieren ist.
Mit einem Thermoelement vom Typ S wurde bei Temperaturen von 1100◦C bis 1700◦C
in Schritten von 150 K der Temperaturverlauf auf der Achse der Heizers bestimmt. Die
Ergebnisse dieser Messungen sind in Abbildung 3.5 dargestellt. Der bereits beobachtete
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Abbildung 3.5: Abweichung der gemessenen Temperatur Tist von der am Regler des Ofens
eingestellten Temperatur Tsoll als Funktion der Position z im Heizerraum. Die Mitte des
Heizers liegt bei -210 mm. Der im Diagramm maßstabs- und positionsgerecht eingezeich-
nete Probencontainer enthält einen 40 mm hohen Tiegel.
parabolische Verlauf der Differenz zwischen gemessener und vorgegebener Temperatur
bestätigt sich auch bei diesen Messungen. Ebenso ist mit steigender Temperatur eine
weitere Verschiebung des Scheitelpunkts der Parabeln in Richtung der Mitte des Ofens
zu beobachten. Bei allen Messungen zeichnet sich jedoch ein Bereich von etwa 75 mm
Länge ab, in dem die Temperatur keine größeren Unterschiede aufweist. In diesem Bereich,
also oberhalb der Mitte der beheizten Zone, sollte bei späteren Messungen die Probe
positioniert werden.
Die Messungen zeigen, dass in der beheizten Zone ein Bereich nahezu homogener Tem-
peratur existiert. Mit der angewendeten Messmethode konnte jedoch nur ein kleiner Teil
des beheizten Raumes untersucht werden. Die Genauigkeit und auch die räumliche Aus-
sagekraft der Messungen könnte gesteigert werden, wenn man an vielen Positionen im
der beheizten Zone Thermoelemente platzieren und die Messwerte parallel aufnehmen
würde. Allerdings wäre der damit verbundene materielle Aufwand nicht zu rechtfertigen.
Eine eventuelle temperaturausgleichende Wirkung des Probencontainers konnte mit der
verwendeten Methode ebenfalls nicht erfasst werden.
Resultierend aus diesen Überlegungen wurden am Institut für Raumsimulation des
DLR19 Simulationsrechnungen mit dem Programm ProCAST durchgeführt. Das Pro-
gramm arbeitet nach der Methode der finiten Elemente und wurde zur Berechnung von
19Deutsches Zentrum für Luft und Raumfahrt e. V.
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Abbildung 3.6: Abweichung der simulierten Temperatur von der vorgegebenen Temperatur
entlang der Achse des Heizerraumes [51]. Die Mitte des Heizers liegt bei -210 mm. Der im
Diagramm maßstabs- und positionsgerecht eingezeichnete Probencontainer enthält einen
40 mm hohen Tiegel.
Temperaturfeldern in Gussformen entwickelt. Eingabeparameter waren die geometrischen
Verhältnisse im Ofen mit Tiegel und Probe, die Kenngrößen der verwendeten Werkstoffe
im Hinblick auf Wärmeleitung und -Kapazität sowie die Annahme, dass der Heizer überall
auf der Oberfläche der beheizten Zone die gleiche Temperatur aufweist. Die experimentell
bestimmten Temperaturverteilungen wurden benutzt, um die Wärmeverluste aufgrund
von Konvektion im Schutzgas abzuschätzen. Die Ergebnisse wurden in einem Bericht [51]
dargestellt und werden im folgenden kurz zusammengefasst.
Ein wichtiges Ergebnis der Simulation ist der Fakt, dass der Ofen in Abhängigkeit von
der vorgegebenen Temperatur erst nach drei bis vier Stunden einen thermisch stationären
Zustand erreicht hat. Damit wird sofort klar, dass die Wartezeit vor den durchgeführten
Messungen zu kurz war. Dies stellt eine weitere Fehlerquelle für die beobachteten Tem-
peraturfelder dar. Die Temperaturverteilung wurde aufgrund der Rechenzeit von vierein-
halb Tagen pro Simulation nur für zwei Temperaturen (750◦C und 1650◦C) berechnet.
In Abbildung 3.6 sind die Abweichungen der simulierten Temperatur von der vorgege-
benen Temperatur auf der Achse des Ofens dargestellt. Im Vergleich zu den gemessenen
Verläufen zeigt sich bei beiden Temperaturen eine deutlich längere Zone nahezu gleicher
Temperaturen, die aber immer noch über der Mitte des Ofens liegt. Daraus kann der
Schluss gezogen werden, dass der Boden des späteren Tiegels auf Höhe der Mitte der
beheizten Zone positioniert werden muss. In der Abbildung ist der Probencontainer mit
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einem 40 mm hohen Tiegel so eingezeichnet, wie dieser bei den Messungen in dieser Arbeit
positioniert war.
Die Topologie des Temperaturfeldes in radialer Richtung sowie in der Probe wird aus
Abbildung 3.7 ersichtlich. Die Abbildung zeigt die simulierte Temperaturverteilung in der
beheizten Zone. Es wird deutlich, dass die Temperaturunterschiede im Bereich der Probe
kleiner als ±1 K sind. Dies war bei der Planung des Viskosimeters gefordert.
3.4.2 Bestimmung der Geräteparameter
Bei der Verarbeitung der gemessenen Dämpfung zur Viskosität werden das Rückstell-
moment des Torsionsdrahtes sowie die Grunddämpfung, die durch die innere Reibung
im Torsionsdraht und durch den Widerstand des Schutzgases verursacht wird, benötigt.
Beide Größen sind über Kalibriermessungen direkt zugänglich.
Messung des Rückstellmoments des Torsionsdrahtes
Für die Messung des Rückstellmoments wird der Probencontainer an Stelle der Probe mit
zylinderförmigen Zusatzgewichten bestückt und dann die Schwingungsdauer in Abhängig-
keit der zusätzlichen Masse gemessen. Das Trägheitsmoment IZusatz der zylinderförmigen
Zusatzgewichte ist durch die Gleichung
IZusatz =
m
2
r2 (3.1)
gegeben, in der m die zusätzliche Masse und r der Radius der Zusatzgewichte ist. Dieses
Trägheitsmoment addiert sich zum Trägheitsmoment I0 der schwingenden Anordnung.
Setzt man die Summe beider Trägheitsmomente die Gleichung für die Schwingungsdauer
T eines Torsionspendels
T = 2pi
√
I
D
(3.2)
ein, ergibt sich für die Schwingungsdauer als Funktion der Zusatzmasse die Gleichung
T (m) = 2pi
√
I0 + IZusatz
D
= 2pi
√
I0 +m/2r2
D
. (3.3)
Durch quadrieren lässt sich die Gleichung in die lineare Funktion
T 2(m) =
2pi2r2
D
·m+ 4pi
2I0
D
= B ·m+ A (3.4)
überführen. Trägt man also die Quadrate der gemessenen Schwingungsdauern als Funktion
der Zusatzmasse auf, muss sich ein linearer Verlauf ergeben. Mittels linearer Regression
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Abbildung 3.7: Temperaturfeld in der Umgebung der Probe nach vier Stunden bei einer
vorgegebenen Temperatur von T = 750◦C [51]. Der Al2O3-Tiegel mit der Probe wurde
für die Simulation ohne einen Probencontainer exakt in der Mitte (z-Achse) der beheizten
Zone positioniert
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Gewichte Zusatzmasse Schwingungsdauer Schwingungsdauer2
No. m / g T / s T 2 / s2
ohne 0 3.7038 ± 0.0003 13.7181 ± 0.0023
1 24.7533 ± 0.0002 3.8385 ± 0.0001 14.7341 ± 0.0008
1,2 49.5219 ± 0.0004 3.9695 ± 0.0006 15.757 ± 0.005
1,2,3 74.2425 ± 0.0006 4.096 ± 0.002 16.779 ± 0.017
1,2,3,4 98.9682 ± 0.0008 4.2203 ± 0.0009 17.811 ± 0.008
Tabelle 3.2: Messung zur Bestimmung des Rückstellmoments des Torsionsdrahtes
können die beiden Koeffizienten A und B bestimmt und aus diesen das Rückstellmoment
D sowie das Trägheitsmoment des Torsionspendels I0 berechnet werden.
Für das aufgebaute Gerät wurden je vier zylinderförmige Zusatzgewichte aus Edelstahl
mit einem Radius von r = (10.00 ± 0.05) mm sowie r = (15.00 ± 0.05) mm angefertigt.
Die Abmessungen sowie Massen der Zusatzgewichte entsprechen denen von mit Proben
gefüllten Tiegeln. Besonders die Vergleichbarkeit der Massen von Zusatzgewichten und
Tiegeln mit Probe ist wichtig, da das Rückstellmoment des Torsionsdrahtes auch von
seiner Spannung beeinflusst wird.
Die Ergebnisse einer Messung zur Bestimmung des Rückstellmoments sind in Tabel-
le 3.2 exemplarisch dargestellt. Die Schwingungsdauern wurden mit Hilfe des Messpro-
gramms bestimmt. Die in der Tabelle angegebenen Mittelwerte wurden aus 20 Messungen
mit je 90 s Dauer gebildet. Abbildung 3.8 zeigt die grafische Darstellung der in Tabelle
3.2 aufgelisteten Werte sowie die daran angepasste lineare Funktion und deren Parameter.
Aus diesen Parametern und der Gleichung 3.4 können die Werte für das Rückstellmoment
zu D = (4.79 ± 0.07) · 10−5 kg m2 s−2 und für das Trägheitsmoment der schwingenden
Anordnung zu I0 = (1.663± 0.022) · 10−5 kg m2 bestimmt werden. Das Rückstellmoment
muss bei jeder Änderung am Torsionspendel erneut bestimmt werden. Ebenso ist eine
regelmäßige Kontrolle des Wertes zu empfehlen, um Veränderungen am Torsionsdraht zu
bemerken.
Das Trägheitsmoment des Torsionspendels ist während der Messung nicht konstant.
Verursacht wird die Veränderung im wesentlichen durch die thermische Ausdehnung des
Torsionspendels (insbesondere des Probencontainers) während des Aufheizens und Ab-
kühlens des Ofens. Diese Veränderung ist linear von der Temperatur abhängig und rever-
sibel. Ein zusätzlicher nicht reversibler Beitrag zur Veränderung des Trägheitsmoments
ergibt sich aus einem Masseverlust des Probencontainers. Bei höheren Temperaturen im
Ofen wird demnach entweder Graphit mit eventuell vorhandenem Restsauerstoff oxidiert
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Abbildung 3.8: Darstellung zur Bestimmung des Rückstellmoments des Torsionsdrahtes
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Abbildung 3.9: Änderung des mit Gleichung 3.2 aus der gemessenen Schwingungsdauer
berechneten Trägheitsmoments im Vergleich zur gemessenen Temperatur im Ofen. Die
Messung erfolgte mit einem leeren Al2O3-Tiegel.
oder aber Graphit wird durch andere Prozesse von der Oberfläche des Probencontainers
gelöst. Beide Effekte sind deutlich in Abbildung 3.9 zu erkennen. Hier sind die Verläufe
von Temperatur und Trägheitsmoment des Pendels als Funktionen der Zeit dargestellt.
Zunächst nimmt das Trägheitsmoment proportional mit der Temperatur zu. Während die
Temperatur auf Maximaltemperatur gehalten wird, nimmt das Trägheitsmoment ab. Das
Pendel verliert also Masse. Beim Abkühlen des Ofens verhält sich das Trägheitsmoment
wieder proportional zur Temperatur. Der gesamte Masseverlust des Pendels lässt sich aus
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der Differenz des Trägheitsmoments zu Beginn und am Ende der Messung abschätzen.
Mit der Gleichung für das Trägheitsmoment eines Zylindermantels und dem Außenradi-
us des Probencontainers von rA = 0.014 m ergibt sich für die dargestellte Messung ein
Masseverlust von
∆m ≈ ∆I0
r2A
=
(1.783− 1.778) · 10−5 kg m2
(0.014 m)2
= 2.55 · 10−4 kg = 0.26 g.
Kalibrieren des Pyrometers
Die Temperaturmessung mit einem Pyrometer erfordert eine genaue Kenntnis des Emissi-
onsgrades  in Abhängigkeit von der beobachteten Oberfläche und dem verwendeten Wel-
lenlängenbereich. Der Emissionsgrad ist jedoch nur in wenigen Fällen hinreichend genau
bekannt, da dieser neben dem Material einer Oberfläche auch von deren Beschaffenheit
abhängt. Es bleibt daher nur die Möglichkeit, den Emissionsgrad an Hand von bekannten
Temperaturpunkten zu ermitteln. Dabei bieten sich für die Anwendung im Viskosimeter
die Liquiduspunkte reiner Metalle oder Salze an.
Vor dem Beginn der Kalibriermessungen wurde am Pyrometer ein Emissionsgrad von
 = 1.00 eingestellt. Die Probe wurde dann bis knapp unterhalb der Liquidustemperatur
mit einer Rate von T˙ = 10 K min−1 aufgeheizt. Die Temperatur wurde dann für 30 min
konstant gehalten, um die Probe gleichmäßig zu temperieren. Danach wurde die Probe
mit einer Rate von T˙ ≤ 1 K min−1 aufgeheizt. Beim Aufheizen wurde die Dämpfung
der Schwingung beobachtet. Der Übergang der Probe vom festen zum flüssigen Zustand
war als sprunghafte Zunahme der gemessenen Dämpfung zu erkennen. Aus der zu diesem
Zeitpunkt vom Pyrometer angezeigten Temperatur TPyro und der bekannten Schmelz-
temperatur der Probe Tm lässt sich der Emissionsgrad mit der aus dem Planckschen
Strahlungsgesetz abgeleiteten Gleichung
 = exp
[
−c2
λ
(
1
TPyro
− 1
Tm
)]
mit c2 =
hc
k
= 1.439 · 10−2 m K (3.5)
bestimmen. λ = 2.35 µm ist dabei die vom Pyrometer beobachtete Wellenlänge. Diese
Messung wurde für mehrere Proben, deren Liquiduspunkte gleichmäßig im Temperatur-
bereich des Viskosimeters verteilt sind, durchgeführt. Unter der Annahme eines von der
Temperatur unabhängigen Emissionsgrades kann man aus den gemessenen Werten den
Emissionsgrad bestimmen. Die Ergebnisse einer Kalibrationsmessung sind exemplarisch
in Tabelle 3.3 dargestellt.
Für die korrekte Messung der Temperatur mit einem Pyrometer muss die Oberfläche,
von der die Strahlung emittiert wird, reproduzierbare Eigenschaften besitzen. Während
der ersten Messungen hat sich gezeigt, dass dies bei den verwendeten Probencontainern
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Substanz Schmelztemperatur angezeigte Temperatur Emissionsgrad
Tm / ◦C TPyro / ◦C 
Al 660 631 0.81
NaCl 801 758 0.79
Ag 981 905 (0.73)
Ni 1455 1370 0.83
Fe 1535 1422 0.80
Mittelwert (ohne Ag): 0.81
Tabelle 3.3: Messungen zur Bestimmung des am Pyrometer einzustellenden Emissionsgra-
des. Zur Berechnung nach Gleichung (3.5) wurde eine mittlere Wellenlänge λ = 2.35 µm
benutzt.
aus Graphit nicht der Fall war. Der Emissionsgrad war vom Alter der Probencontainer
ebenso abhängig, wie von der gewählten Qualität sowie dem Hersteller des Ausgangs-
materials für die Herstellung der Probencontainer. Eine Oberfläche mit reproduzierbaren
Eigenschaften wurde durch das Aufsprühen von Graphitlack20 auf die Unterseite des Pro-
bencontainers vor jeder Messung erreicht.
Bestimmung der Grunddämpfung
Die Grunddämpfung wird ausschließlich durch konstruktive Effekte verursacht. Sie muss
deshalb bei der Berechnung der Viskosität aus der gemessenen Dämpfung berücksichtigt
werden. Dies setzt allerdings die Kenntnis der Grunddämpfung in Abhängigkeit von der
Temperatur und allen weiteren experimentellen Parametern voraus.
Die Messung der Grunddämpfung erfolgt mit einem mit Ballast gefüllten Tiegel unter
den gleichen Bedingungen wie die spätere Messung. Gleiche Bedingung bedeutet, dass der
gleiche Probencontainer verwendet wird, der Ballast eine mit den Proben vergleichbare
Masse hat und der Druck des Schutzgases mit dem bei der Messung übereinstimmt. Zu-
sätzlich muss die bei der Messung der Grunddämpfung verwendete Kühlrate mit der bei
den späteren Messungen übereinstimmen.
Ein typisches Beispiel für den Verlauf der Grunddämpfung ist in Abbildung 3.10 dar-
gestellt. Der Verlauf wird in Form einer Liste vom Messprogramm geladen und bei der
Berechnung der Viskosität berücksichtigt.
Die ersten Messungen zur Bestimmung der Grunddämpfung erfolgten unter Schutzgas
20Graphit 33 - Graphitsprühlack von CRC Industries
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Abbildung 3.10: Typischer Verlauf der gemessenen Grunddämpfung (offene Kreise) in Ab-
hängigkeit der Temperatur. Die Messung erfolgte mit dem Probencontainer für Tiegel mit
einem Außendurchmesser d = 30 mm. Der Verlauf lässt sich mit einer linearen Funktion
(Linie) beschreiben.
bei einem Druck von 1025 mbar. Der gegenüber dem Atmosphärendruck leicht erhöhte
Druck des Schutzgases wurde gewählt, um ein Eindiffundieren von Luftsauerstoff durch
eventuell vorhandene Vakuumlecks zu verhindern. Bei Temperaturen über 1000◦C wur-
den bei der Messung der Grunddämpfung jedoch starke Störungen der Pendelschwingung
beobachtet. Mit sinkenden Temperaturen verschwanden die Störungen wieder. Bei Mes-
sungen der Grunddämpfung mit geringerem Druck des Schutzgases konnte ein späteres
Einsetzen der Störungen beobachtet werden. Die Ursache für die beobachteten Störun-
gen ist damit in Konvektionsströmen im Schutzgas zu vermuten. Durch systematische
Messungen konnte ein Druck von 400 mbar als Druck des Schutzgases ermittelt werden.
Mit diesem Druck waren bei Temperaturen vom maximal 1800◦C keine Störungen der
Schwingung zu beobachten.
Sollen Messungen bei Temperaturen über 1800◦C durchgeführt werden, muss der Druck
des Schutzgases ggf. weiter abgesenkt werden oder die Konvektion im Innenraum des
Heizers konstruktiv unterbunden werden. Eine weitere Absenkung des Schutzgasdrucks
begünstigt bei steigenden Temperaturen jedoch die Sublimation von Kohlenstoff von den
Bauteilen im Inneren des Ofens. Aus diesem Blickwinkel ist einer konstruktiven Lösung
der Vorzug zu geben. Als Lösung bieten sich flache Kreisringe aus BN an, die waagerecht
51
in regelmäßigen Abständen in den Zwischenraum zwischen Heizer und Probencontainer
eingebracht werden. Eine weitere Homogenisierung des Temperaturfeldes im Ofen dürfte
mit einer solchen Lösung einhergehen.
3.4.3 Viskositätsmessungen an reinen Metallen
Für den Test des Gerätes sind Messungen an Flüssigkeiten bekannter Viskosität geeignet.
Bei Raumtemperatur wird zu diesem Zweck häufig ein Gemisch aus Wasser und Glycerol
verwendet. Die Viskosität ist vomMischungsverhältnis abhängig und bei Raumtemperatur
gut bekannt [57].
Bei höheren Temperaturen sind die Schmelzen von reinen Metallen oder Salzen für die
Verwendung als Referenzflüssigkeiten geeignet. Für die Schmelzen vieler reiner Metalle
und Salze sind die temperaturabhängigen Verläufe der Viskosität [22] sowie der Dichte [57]
gut dokumentiert. Zu beachten ist jedoch die bei einigen Metallen recht große Streuung
der publizierten Viskositätsverläufe. Für den Test des Gerätes wurden Viskositäten der
Schmelzen von Zinn, Blei, Aluminium, Silber, Kupfer, Nickel und Eisen in einem weiten
Temperaturbereich bestimmt.
Für Messungen bei oder nur wenig über Raumtemperatur sind die reinen Metalle
Quecksilber und Gallium geeignet. Auf eine Messung wurde verzichtet, um den Ofen
nicht mit diesen beiden Elementen zu verunreinigen. Zudem wäre eine temperaturabhän-
gige Messung der Viskosität bis zur Erstarrung der Proben nicht möglich gewesen, da
die Temperatur bei Benutzung des Thermoelements vom Typ B erst ab 100◦C gemessen
werden konnte.
Die Testmessungen wurden an reinen Metallen durchgeführt, deren Schmelzpunkte
einen Großteil des mit dem Gerät zugänglichen Temperaturintervalls abdecken. Messun-
gen bei Temperaturen höher als ϑ = 1750◦C wurden aufgrund der zur Verfügung stehen-
den Tiegelmaterialen und der Begrenzung durch das zur Temperaturmessung eingesetzte
Thermoelement vom Typ B nicht durchgeführt. Die für die Auswertung der Messungen
wichtigen Probenparameter sind in Tabelle 3.4 zusammengefasst.
Die Messungen wurden für alle Proben nach dem gleichen Schema durchgeführt. Nach
dem Einbau der Probe wurde der Rezipient bis auf einen Druck von 1·10−6 mbar evakuiert
und anschließend bis auf einen Druck von 400 mbar mit Ar der Reinheit 5.0 befüllt. Dieser
Druck wurde während der gesamten Messung beibehalten. Die Proben wurden dann bis
auf die jeweilige Maximaltemperatur aufgeheizt und für 90 min auf dieser Temperatur
gehalten. Danach wurde die Probe mit einer Rate von T˙ = 1 K min−1 abgekühlt und
während dessen die Viskosität gemessen.
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Liquidus- Dichte bei Temperatur- Proben- Tiegel-
Element temp. Liquidustemp. koeffizient masse Reinheit material
ϑ / ◦C % / g cm−3 α / g cm−3 K−1 m/ g %
Sn 231.93 6.99 6.01·10−4 32.607 99.99 Al2O3
Pb 327.46 10.66 10.22·10−4 35.721 99.999 Al2O3
Al 660.32 2.38 2.33 ·10−4 8.938 99.999 Al2O3
11.349 99.999 BN
Ag 961.78 9.32 9.0·10−4 23.065 99.999 Al2O3
52.295 99.999 BN
Cu 1084.62 8.02 6.09·10−4 38.855 99.99 Al2O3
41.237 99.99 BN
41.192 99.99 Graphit
Ni 1455 7.81 7.26·10−4 22.283 99.97 Al2O3
37.111 99.97 Y2O3
Fe 1538 6.98 5.72·10−4 16.635 99.999 Al2O3
17.14 99.999 BN
Tabelle 3.4: Wichtige Probenparameter der Messungen an reinen Metallen. Die Liqui-
dustemperaturen und Dichten sind [57, Kap. 4, S. 139-141] entnommen. Die Masse der
Proben wurde mit einer Waage Mettler AE163 bestimmt.
Bisher wurde die Viskosität in Schwingtiegelviskosimetern mit stufenförmigen Tempe-
raturverläufen gemessen. Für jede Temperaturstufe erhält man durch Mittelwertbildung
ein Wertepaar (ϑ, η). Aus mehreren solchen Wertepaaren wurde dann die Arrhenius-
Funktion (2.6) rekonstruiert. Der Grund für diese Art der Messung liegt in der verbreiteten
Ansicht, dass nur mit dieser Art der Messung das thermische Gleichgewicht der Probe
gewährleistet werden kann. Um zu zeigen, dass eine Messung der Viskosität auch während
des kontinuierlichen Abkühlens der Probe möglich ist, wurden in die Abkühlphase immer
wieder Haltezeiten mit konstanter Temperatur eingefügt. Wird die Viskosität bei kon-
stanter Temperatur gemessen, so schwanken die Werte um einem mittleren Wert. Stimmt
dieser mittlere Wert mit dem während des Abkühlens der Probe gemessenen Verlauf
überein, ist eine Messung beim Abkühlen der Probe möglich. Die durch die kontinuierli-
che Messung verursachte Störung des thermischen Gleichgewichts ist dann so klein, dass
die Messung Viskosität der flüssigen Probe nicht beeinflusst wird.
Die an den reinen Metallen gemessenen Viskositätsverläufe sind jeweils als Funktion
der Temperatur sowie als Arrhenius-Darstellung aufgetragen. Folgen die Messwerte dem
Arrhenius-Verhalten, so bilden sie in der letztgenannten Darstellung einen linearen Ver-
lauf. Durch Anpassung einer linearen Funktion an die gemessenen Werte lassen sich mit
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Nr. η∞ Eakt Temp.-bereich Messmethode Ref.
mPa s kJ mol−1 ◦C
1 0.3992 7.044 238 - 332 Schwingtiegelviskosimeter [23]
2 0.2591 9.145 234 - 387 unbekannt [22] Ref. 47
3 0.4774 5.587 232 - 1300 Schwingtiegelviskosimeter [35]
4 0.7322 3.981 230 - 360 unbekannt [22] Ref. 69
5 0.4488 6.224 240 - 600 unbekannt [22] Ref. 7
6 0.5194 5.563 240 - 350 unbekannt [22] Ref. 53
7 0.4816 5.501 239 - 407 Schwingtiegelviskosimeter [91]
8 0.4256 6.518 240 - 800 Oszillierende Platte [88]
9 0.5491 5.312 235 - 330 Kapillarviskosimeter [56]
10 0.4762 5.557 235 - 458 Schwingtiegelviskosimeter [48]
11 0.4113 6.299 250 - 450 Kapillarviskosimeter [93]
12 0.4321 6.294 232 - 750 Schwingtiegelviskosimeter [42]
Tabelle 3.5: Literaturwerte zur Viskosität von Zinn angegeben als Parameter der Arr-
henius-Gleichung (2.6)
dem Anstieg b, dem absoluten Glied a der linearen Funktion und den Gleichungen
ηinf = exp (a) Eakt = b ·R (3.6)
unmittelbar die Aktivierungsenergie Eakt sowie der Parameter η∞ aus Gleichung (2.6)
bestimmen.
Die Viskosität von Zinn
Die Viskosität von Zinn kann wegen der niedrigen Liquidustemperatur in allen Typen
von Viskosimetern gemessen werden. Eine Übersicht vorhandener Messwerte zur Viskosi-
tät von Zinn ist in [22, Tab. 3, Einträge 75-86] gegeben. Die dort angegebenen Werte sind
unter Angabe der verwendeten Messmethode, des Temperaturbereichs sowie der Original-
referenz (soweit diese zugänglich war) in Tabelle 3.5 zusammengefasst. Zusätzlich wurde
eine Messung in die Tabelle aufgenommen, die mit einem Schwingtiegelviskosimeter mit
stehendem Tiegel durchgeführt wurde.
Die Messung der Viskosität wurde mit einer Maximaltemperatur von 1000◦C sowie
Haltezeiten bei 500◦C, 300◦C, 275◦C und 250◦C durchgeführt. Die Messwerte der Visko-
sität von Zinn sind in Abbildung 3.11 im Vergleich mit den in Tabelle 3.5 aufgelisteten
Literaturwerten dargestellt.
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Abbildung 3.11: Gemessene Viskosität von Sn als η(ϑ)-Plot (oben) und Arrhenius-Plot
(unten) im Vergleich mit Literaturwerten. Die Nummerierung der Literaturwerte bezieht
sich auf die Einträge in Tabelle 3.5. Rot markierte Messpunkte wurden bei der Auswertung
nicht berücksichtigt.
Während der Abkühlphasen zeigen die Messwerte keine nennenswerte Streuung. Selbst
während der Messungen bei konstanten Temperaturen überschreitet die Streuung der
Messwerte einen Wert von ±5% nicht. Diese Streubreite liegt in der Größenordnung der
berechneten Messfehler (vgl. Abschnitt 3.5). Der Verlauf der Messwerte über der Tempe-
ratur ist nahezu parallel verschoben zu denen der Messungen 9, 11 und 12 aus Tabelle 3.5.
Bemerkenswert ist, dass zwei dieser Messungen (9, 11) mit Kapillarviskosimetern ausge-
führt wurden, die dafür bekannt sind, sehr genaue Messdaten zu liefern. Eine Erklärung
für die kleineren gemessenen Werte der Viskosität könnte im Material liegen, das wäh-
rend der Messung mit der Probe in Kontakt war. Bei den genannten Messungen wurde als
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Material für Kapillare bzw. Tiegel Quarzglas verwendet. Möglicherweise hat das flüssige
Zinn bei diesen Messungen an der Grenzfläche mit dem Quarzglas zu Zinnoxid reagiert.
Ein solches Verhalten ist aus der Herstellung von Floatglas bekannt und kann natürlich
die Messung der Viskosität beeinflussen.
Aus der Anpassung der linearen Funktion an den Arrhenius-Plot wurden die wäh-
rend der Haltezeiten gemessenen und in der Darstellung rot markierten Punkte nicht
berücksichtigt. Für die Parameter von Gleichung (2.6) wurden die Werte η∞ = (0.330 ±
0.003) mPa s sowie Eakt = (6.86 ± 0.06) kJ mol−1 bestimmt. Die angegebenen Fehler
wurden aus der Standardabweichung der für die lineare Funktion bestimmten Parameter
berechnet. Die so bestimmte Aktivierungsenergie liegt wenig über den Werten der Re-
ferenzen 11 und 12. Eine mögliche Erklärung dafür liefert der Verlauf der Messwerte in
der Arrhenius-Darstellung. Die gemessenen Werte liegen über einen weiten Bereich auf
einer Geraden und zeigen damit ein Arrhenius-Verhalten. Bei Temperaturen um 330◦C
flacht sich der Anstieg des linearen Verlaufs ab. In diesem Zusammenhang sind die Ver-
läufe der Referenzdaten aufschlussreich. Vergleicht man Messdaten und Referenz isoliert
im Temperaturbereich der Referenz, so stellt man eine gute Übereinstimmung im Anstieg
der linearen Verläufe und damit in der Aktivierungsenergie fest. Die verbleibende Abwei-
chung des absoluten Glieds der linearen Funktion und damit des Parameters η∞ kann
bei dieser Betrachtungsweise auf die verschiedenen Materialien für Tiegel und Kapillare
zurückgeführt werden.
Die Viskosität von Blei
Ebenso wie Zinn wird geschmolzenes Blei häufig für den Test von Viskosimetern ein-
gesetzt. Dementsprechend ist eine große Zahl an Referenzmessungen vorhanden. Die im
Rahmen dieser Arbeit bestimmten Viskositätswerte von Blei sind in Abbildung 3.12 mit
den entsprechenden Messungen aus der Literatur dargestellt. Die Messung wurde eben-
falls bis zu einer maximalen Temperatur von 1000◦C mit Haltezeiten bei 775◦C, 550◦C
und 375◦C durchgeführt.
Der Verlauf der Messwerte weist über weite Temperaturbereiche keine nennenswerte
Streuung aus, wenn man von einigen wenigen Messpunkten sowie dem Temperaturbereich
von 350◦C-400◦C absieht. Die Ursache für das gehäufte Auftreten dieser Störungen im ge-
nannten Temperaturbereich liegt in einem erst nach der Messung gefundenen und beho-
benen Fehler im Anpassungsalgorithmus des Auswerteprogramms. Trotz dieser Störungen
ist gut zu erkennen, dass der Verlauf der Messwerte nahezu parallel zu den Referenzen 62
und 67 sowie der Messung von Herwig undWobst verläuft. Für die Literaturdaten mit
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Abbildung 3.12: Gemessene Viskosität von Pb als η(ϑ)-Plot (oben) und Arrhenius-Plot
(unten) im Vergleich mit Literaturwerten. Die Nummerierung in der Legende bezieht sich
auf die Einträge in [22, Tab. 3, Nr. 58-67], während die Daten von Herwig und Wobst
aus [42] entnommen sind. Rot markierte Messpunkte wurden bei der Auswertung nicht
berücksichtigt.
der Nummer 67 ist das Messverfahren unbekannt. Die Werte mit der Nummer 62 wur-
den mit einem Kapillarviskosimeter gemessen und die Daten von Herwig und Wobst,
wie schon bei der Messung von Zinn, mit einem Schwingtiegelviskosimeter mit stehendem
Tiegel. In beiden Fällen wurde als Material für die Kapillare bzw. den Tiegel Quarzglas
verwendet.
In der Arrhenius-Darstellung zeigen die Messwerte bis auf die bereits erwähnten
streuenden Punkte einen linearen Verlauf. Aus der Anpassung einer linearen Funkti-
on an die Messpunkte wurden die Werte η∞ = (0.2798 ± 0.0009) mPa s sowie Eakt =
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(10.885 ± 0.023) kJ mol−1 bestimmt. Die Aktivierungsenergie liegt damit über den in
den Referenzen angegebenen Werten von 9.485 kJ mol−1 (62), 9.712 kJ mol−1 (67) sowie
8.963 kJ mol−1 (Herwig und Wobst). Die Ursache für diese außerhalb des Messfehlers
liegende Abweichung könnte in chemischen Reaktionen des flüssigen Bleis mit den Tiegeln
bzw. Kapillaren aus Quarzglas bei Literaturdaten liegen. Das Auftreten von chemischen
Reaktionen wurde in [41] bestätigt. Die für die vorliegenden Messungen verwendeten Tie-
gel aus Al2O3-Keramik zeigten auch nach der Messung keine Hinweise auf Reaktionen mit
der Schmelze. Eine weitere Ursache für die Abweichungen ist daher in der unterschiedli-
chen Benetzung der Kontaktmaterialien durch das flüssige Blei zu suchen.
Die Viskosität von Aluminium
Der niedrige Schmelzpunkt und die leichte Handhabbarkeit lassen reines Aluminium für
den Test des Viskosimeters geeignet erscheinen. Die Herausforderung bei der Messung der
Viskosität von reinem Al besteht jedoch in seiner großen chemischen Reaktivität sowie
seiner geringen Dichte. Diese experimentelle Herausforderung spiegelt sich auch in einer
Vielzahl von stark streuenden Literaturwerten wieder (vgl. [45, Fig. 6.19, S. 174]). In einer
aktuellen Veröffentlichung wurden aus der Vielzahl bekannter Messungen Referenzwerte
für die Viskosität von Al generiert [5].
Die gemessenen Verläufe der Viskosität von Aluminium sind in Abbildung 3.13 darge-
stellt. Die Messung in einem Tiegel aus Al2O3 zeigt den erwarteten Verlauf. Die mit einer
Messung im BN-Tiegel gewonnenen Daten zeigen bei Temperaturen über 1200◦C ebenfalls
das erwartete Verhalten. Aus diesen Verläufen konnten für die Parameter derArrhenius-
Gleichung die Werte η∞ = (0.2879± 0.0013) mPa s sowie Eakt = (11.35± 0.05) kJ mol−1
bestimmt werden.
Bei der Messung der Viskosität in einem Tiegel aus BN kann bei Temperaturen unter
1200◦C eine Abweichung vomArrhenius-Verhalten beobachtet werden. Weitere Messun-
gen zeigten in diesem Temperaturbereich ebenfalls Abweichungen, deren exakter Verlauf
jedoch nicht reproduzierbar war. Die Ursache für dieses Verhalten der gemessenen Visko-
sität konnte erst bei den Messungen an Schmelzen des Systems Al-Ni aufgeklärt werden.
Da dort im genannten Temperaturbereich vergleichbare Kurvenverläufe beobachtet wur-
den, soll die Ursache an Hand der Messungen an Schmelzen des Systems Al-Ni besprochen
werden (vgl. Abschnitt 4.3).
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Abbildung 3.13: Gemessene Viskosität von reinem Aluminium im Vergleich mit dem emp-
fohlenen Referenzverlauf [5, Tab. 6]. Rot markierte Messpunkte wurden bei der Auswer-
tung nicht berücksichtigt.
Die Viskosität von Silber
Anders als für Blei und Zinn liegen für reines Silber in der Literatur nur wenige Messdaten
vor. Wegen seiner Reaktionsträgheit und großen Dichte ist geschmolzenes Silber jedoch
für einen Test des Viskosimeters geeignet. Die Probe wurde aus Silberpulver durch Um-
schmelzen im Graphittiegel an Luft hergestellt. Die in Tabelle 3.4 angegebene Reinheit
bezieht sich dabei auf das Pulver.
Die Viskosität von flüssigem Silber wurde in einem industriell hergestellten Tiegel aus
Al2O3-Keramik sowie einem selbst hergestellten Tiegel aus BN bei einer maximalen Tem-
peratur von 1550◦C gemessen. Die unterschiedlichen Probenmassen ergeben sich aus der
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Abbildung 3.14: Gemessene Viskosität von Ag als η(ϑ)-Plot (oben) und Arrhenius-Plot
(unten) im Vergleich mit Literaturwerten [22, Tab. 3, No. 1+2] (Literatur 1 und 2), [27,
Tab. 1] (Literatur 3) und [86, Tab. 14.3a] (Literatur 4). Rot markierte Messpunkte wurden
bei der Auswertung nicht berücksichtigt.
verschiedenen Höhe der verwendeten Tiegel. Die gemessenen Werte sind in Abbildung 3.14
dargestellt. Beide gemessenen Verläufe stimmen im Rahmen des Messfehlers mit den ange-
gebenen Literaturdaten überein. Erkennbar ist jedoch eine größere Streuung der Messung
im Al2O3-Tiegel. Die Ursache dafür ist in der kleineren Masse der Probe und in Abwei-
chungen des Tiegels von der idealen Form eines Zylinders zu suchen. Diese Abweichungen
waren bei den industriell hergestellten Tiegeln trotz einer getroffenen Vorauswahl immer
mehr oder weniger ausgeprägt. Abgesehen von der größeren Streuung ergibt sich aus der
Messung jedoch, dass die Wahl der hier verwendeten Tiegelmaterialien die gemessene
Viskosität von Silber nicht beeinflusst.
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Messung bzw. Aktivierungs- Viskosität Temperatur-
Tiegelmaterial energie bei T →∞ bereich Referenz
Eakt / kJ mol
−1
η∞ / mPa s T / ◦C
BN 22.42 ± 0.08 0.426 ± 0.007 960-1550
Al2O3 20.15 ± 0.27 0.507 ± 0.012 980-1340
Lit. 1 19.41 0.5837 960-1300 [22, Tab. 2,3, No. 1]
Lit. 2 22.99 0.4301 1000-1420 [22, Tab. 2,3, No. 2]
Lit. 3 20.34 0.589 [27, Tab. 1]
Lit. 4 22.20 0.453 [86, Tab. 14.3a]
Tabelle 3.6: Arrhenius-Parameter der gemessenen Viskosität von Silber im Vergleich
mit Literaturwerten
In der Arrhenius-Darstellung zeigen die Daten aus der Messung im BN-Tiegel keiner-
lei Abweichungen vom linearen Verlauf. Bei der Messung im Al2O3-Tiegel ist bei Werten
von 1000/T ≈ 0.64 ein kleiner Buckel zu erkennen, dessen Abweichung von der linearen
Funktion jedoch noch innerhalb der Streubreite der Daten liegt. Die aus beiden Mes-
sungen bestimmten Parameter sind in Tabelle 3.6 zusammen mit den in der Literatur
angegebenen Parametern aufgeführt. Die Parameter zeigen eine gute Übereinstimmung
mit den in der Literatur angegebenen Werten.
Die Viskosität von Kupfer
Die Viskosität von flüssigem Kupfer wurde in industriell gefertigten Tiegeln aus Al2O3 so-
wie selbst gefertigten Tiegeln aus BN und Graphit bei Temperaturen bis 1700◦C gemessen.
Abbildung 3.15 zeigt die gemessenen Werte im Vergleich mit einigen Literaturwerten. Aus
der Abbildung wird sofort deutlich, dass sich die mit verschiedenen Tiegeln bestimmten
Viskositätswerte nur im Rahmen der Streuung der Messwerte unterscheiden. Die ebenfalls
dargestellten Literaturwerte liegen im Bereich der gemessenen Werte, wobei der mit der
Nummer 2 bezeichnete Verlauf sehr gut mit den gemessenen Werten übereinstimmt.
Die Arrhenius-Darstellung der Messwerte zeigt für die Messungen aller Tiegel einen
linearen Verlauf. Die aus diesen Verläufen bestimmten Parameter sind in Tabelle 3.7 im
Vergleich mit entsprechenden Werten aus der Literatur aufgelistet.
Weiterhin konnte während der Messung im Al2O3-Tiegel eine Reaktion des Tiegels mit
dem Probencontainer aus Graphit beobachtet werden. Nach der Messung hatte sich die
Außenseite des Tiegels in graue blätterteigartige Schichten verwandelt, die sich schon beim
Ausbau des Tiegels aus dem Probencontainer abgelöst haben. Eine Untersuchung des lo-
sen Materials mit einem Röntgendiffraktometer lieferte nur Signale von Al2O3. Offenbar
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Abbildung 3.15: Messwerte der Viskosität von Cu als η(ϑ)-Plot (oben) und Arrhenius-
Plot (unten) im Vergleich mit Literaturwerten [22, Tab. 3, No. 20+21] (Literatur 1 und
2), [27, Tab. 1] (Literatur 3) und [86, Tab. 14.3a] (Literatur 4). Rot markierte Messpunkte
wurden bei der Auswertung nicht berücksichtigt.
reagiert das Graphit des Containers bei Temperaturen über 1500◦C mit den Sinterhilfss-
toffen in der Al2O3-Keramik und führt zur Zerstörung der Struktur. Die Innenseite des
Tiegels war von dieser Reaktion nicht betroffen. Bereits bei der Messung an Silber war
der Tiegel äußerlich mit einer staubigen Schicht bedeckt, die allerdings nicht als kritisch
bewertet wurde.
62
Messung bzw. Aktivierungs- Viskosität Temperatur-
Tiegelmaterial energie bei T →∞ bereich Referenz
Eakt / kJ mol
−1
η∞ / mPa s T / ◦C
Al2O3 22.59 ± 0.22 0.53 ± 0.01 960-1550
BN 24.66 ± 0.08 0.4441 ± 0.0024 960-1550
Graphit 25.08 ± 0.07 0.4251 ± 0.0020 980-1340
Lit. 1 17.45 0.7448 1083-1300 [22, Tab. 2,3, No. 20]
Lit. 2 22.46 0.5269 1083-1550 [22, Tab. 2,3, No. 21]
Lit. 3 23.58 0.529 [27, Tab. 1]
Lit. 4 30.5 0.301 [86, Tab. 14.3a]
Tabelle 3.7: Arrhenius-Parameter der gemessenen Viskosität von Kupfer im Vergleich
mit Literaturwerten
Die Viskosität von Nickel
Die Viskosität von reinem Nickel wurde sowohl zum Test des Viskosimeters als auch als
Konstituent des Systems Al-Ni untersucht. Die in Abbildung 3.16 dargestellten Verläufe
der Viskosität wurden in Tiegeln aus Al2O3 und Y2O3 gemessen. Bemerkenswert ist die
Unterkühlung der Proben um etwa 100 K bei allen Messungen. Nickel ist zwar für die
Unterkühlung der Schmelze bekannt, jedoch wurde eine so starke Unterkühlung bei der
Prozessierung im Tiegel nicht erwartet. Aus der Arrhenius-Darstellung der beiden Mes-
sungen konnten für die Aktivierunsenergie die Werte Eakt,Al2O3 = (37.7 ± 0.5) kJ mol−1
und Eakt,Y2O3 = (38.09±0.28) kJ mol−1 sowie für den Parameter η∞ die Werte η∞,Al2O3 =
(0.307±0.009) mPa s und η∞,Y2O3 = (0.313±0.006) mPa s bestimmt werden. Die mit den
beiden Tiegelmaterialien bestimmten Verläufe stimmen innerhalb des Messfehlers überein.
Eine weitere Messung wurde in einem Tiegel aus BN durchgeführt. Die gemessenen Werte
der Viskosität lagen deutlich höher und zeigten bei recht kleiner Streuung einige Anoma-
lien. Nach dem Ausbau der Probe konnte beobachtet werden, dass sich der Tiegel partiell
im flüssigen Nickel gelöst hatte. Die Geometrie und auch die chemische Zusammensetzung
wurde durch diese chemische Reaktion verändert, so dass die Ergebnisse nicht verwertbar
waren. Im Vergleich zu den vorhandenen Literaturwerten liegen die gemessenen Werte
etwas niedriger.
Die Viskosität von Eisen
Im Rahmen der Testmessungen am neuen Viskosimeter ist Eisen das Metall mit dem
höchsten Schmelzpunkt. Wegen der stark streuenden Literaturwerte (vgl. [45, Fig. 6.18,
S. 169]) für Eisen erweist sich die Einordnung der gemessenen Werte als schwierig. Un-
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Abbildung 3.16: Messwerte der Viskosität von reinem Ni als η(ϑ)-Plot (oben) und Arr-
henius-Plot (unten) im Vergleich mit Literaturwerten [22, Tab. 3, No. 57] (Literatur 1)
und [86, Tab. 14.3a] (Literatur 2)
geachtet dessen wurde die Viskosität von reinem Eisen bei Temperaturen bis 1700◦C in
kommerziellen Tiegeln aus Al2O3-Keramik sowie in einem selbst gefertigten Tiegel aus
BN gemessen. Die gemessenen Verläufe der Viskosität sind in Abbildung 3.17 dargestellt.
Auf die Darstellung aller Literaturwerte wurde aus Gründen der Übersichtlichkeit ver-
zichtet. Lediglich der in [5] empfohlene Verlauf der Viskosität von Eisen ist zum Vergleich
dargestellt.
Die in Abbildung 3.17 gezeigten Messungen sind ein Beispiel für den Einfluss der ge-
wählten Tiegelmaterialien auf die Messung. Im Gegensatz zur Messung von Kupfer, wo
das Tiegelmaterial keinen Einfluss auf die Messwerte hatte, sind die hier gezeigten Mess-
werte gegeneinander verschoben. Aus der Anpassung der linearen Funktionen im Arr-
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Abbildung 3.17: Messwerte der Viskosität von reinem Fe als η(ϑ)-Plot (oben) und Arrhe-
nius-Plot (unten) im Vergleich mit dem empfohlenen Referenzverlauf [5]. Rot markierte
Messpunkte wurden bei der Auswertung nicht berücksichtigt.
henius-Plot ergibt sich für die Aktivierungsenergie mit Eakt,Al2O3 = (50 ± 2) kJ mol−1
und Eakt,BN = (50.1 ± 0.7) kJ mol−1 eine Übereinstimmung innerhalb des Messfehlers.
Jedoch weichen die Parameter η∞,Al2O3 = (0.172 ± 0.024) mPa s und η∞,BN = (0.151 ±
0.006) mPa s voneinander ab.
3.5 Messfehler
In der Literatur sind für Schwingtiegelviskosimeter häufig gar keine oder sehr kleine Mess-
fehler in der Größenordnung von ∆η/η ≈ 1% angegeben. Diese Größe erscheint zu gering.
Eine erste analytische Betrachtung der auftretenden Messfehler erfolgt in der Arbeit von
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Cakici [21, Kap. 8.6], der einen mittleren relativen Fehler von ∆η/η ≈ 0.85% angibt.
Diese Größe erscheint insbesondere im Hinblick auf den für die Dichte angenommenen
relativen Fehler von nur ∆%/% = 0.22% deutlich zu klein.
In das Messprogramm wurde für beide Arbeitsgleichungen eine Größtfehlerrechnung
nach der Gleichung
∆y(x1, .., xn) =
n∑
i=1
∣∣∣∣∂y(x1, .., xn)∂xi ·∆xi
∣∣∣∣ (3.7)
integriert. Diese berechnet aus den vom Nutzer anzugebenden Fehlern der einzelnen Ein-
gabeparameter sowie den Standardabweichungen der Schwingungsparameter den Größt-
fehler der Viskosität. Die Größen ∂y(x1, .., xn)/∂xi wurden aufgrund des Umfangs der
Ausgangsgleichung (mit allen eingesetzten Größen) mit Hilfe des Computeralgebrasys-
tems Maple abgeleitet. Maple wurde auch dazu benutzt, die erhaltene umfangreiche
Fehlerformel in C++-Quellcode umzuwandeln. Der exakte Ausdruck für den Messfehler
kann wegen seines Umfangs hier nicht angegeben werden.
Der analytisch exakte Ausdruck für den relativen Fehler ist ähnlich umfangreich. Des-
halb wurden die Fehler der Eingangsparameter in ihrer Größe variiert und die Auswirkun-
gen dieser Veränderungen auf den relativen Fehler der Viskosität beobachtet. Mit diesem
Verfahren konnte für den relativen Fehler der Viskosität die Näherungsformel
∆η
η
≈ 2.5 · ∆Λ
Λ
+ 3.5 · ∆R
R
+ 2 · ∆I
I
+
∆%
%
+
∆T
T
+ 2.5 · ∆m
m
(3.8)
abgeleitet werden. In Tabelle 3.8 sind die Eingabeparameter mit ihren typischen Grö-
ßen sowie den absoluten und relativen Fehlern angegeben. Damit ergibt sich für eine
durchschnittliche Messung ein relativer Fehler von ∆η/η ≈ 10 − 20%. Die Größe des so
bestimmten relativen Fehlers deckt sich mit dem vom Programm während der Messung
berechneten Fehler.
Aus Gleichung 3.8 in Verbindung mit dem zugehörigen in Tabelle 3.8 angegebenen Wert
wird sofort deutlich, dass der Fehler des logarithmischen Dekrements den größten Beitrag
zum Gesamtfehler liefert. Bei der Minimierung dieses Fehlers lässt sich eine interessante
Eigenschaft ausnutzen, die während der Experimente beobachtet wurde. Die Größe des
absoluten Fehlers des logarithmischen Dekrements ist nahezu konstant. Damit wird der
relative Fehler mit steigender Dämpfung kleiner. Eine größere Dämpfung der Schwingung
führt demnach zu einem kleineren Gesamtfehler. Darin liegt die Erklärung, warum unter
optimalen Bedingungen (Probe mit großer Dichte, maximal gefüllter Tiegel, konstante
Temperatur) minimale relative Fehler von ∆Λ/Λ ≈ 5% erreicht wurden.
Mit einem statistischen Ansatz wurde die Größe der Fehler von Gruner et al. abge-
schätzt [38]. In der Veröffentlichung wurden die hier erhaltenen Werte bestätigt. Dass die
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typische typischer relativer
Parameter, Symbol / Einheit Größe Fehler Fehler / %
log. Dekrement, 10−3Λ 30 1.5 5
Radius des Tiegels, R / mm 8.0 0.1 1.25
Trägheitsmoment, I / kg m2 s2 2.5 · 10−5 5 · 10−9 0.02
Dichte, % / g cm−3 8.00 0.08 1.0
Schwingungsdauer, T / s 4.5 6 · 10−4 0.02
Masse der Probe, m / g 20.000 0.005 0.025
Tabelle 3.8: Typische Größen und zugehörige Fehler der Eingabeparameter der Viskosi-
tätsmessung
mittleren relativen Fehler in der Veröffentlichung kleiner ausfallen, lässt sich mit den größe-
ren Probenmassen und Tiegelradien sowie der damit einhergehenden größeren Dämpfung
der Schwingung erklären.
Der absolute Fehler des logarithmischen Dekrements wird in seiner Größe hauptsächlich
durch Störschwingungen des Pendels beeinflusst. Diese können durch Gebäudeschwingun-
gen, Schwingungen des Gerätes selbst sowie durch Konvektion im Schutzgas verursacht
werden. Diese Einflüsse sind demnach zu minimieren.
Für die weitere Verwendung der Daten sind vor allem die beiden Parameter der Arr-
henius-Gleichung (2.6) von Bedeutung. Diese erhält man durch die Anpassung der Glei-
chung an den gemessenen Viskositätsverlauf. Bei der Anpassung erhält man neben den
eigentlichen Werten der Parameter auch die Standardabweichung σ des jeweiligen Parame-
ters. Demnach sind die aus der Anpassung bestimmten Parameter mit einem statistischen
Fehler der Größe 2σ behaftet. Nach den Testmessungen an reinen Metallen hat sich ge-
zeigt, dass die relativen statistischen Fehler der Parameter auch bei stärker streuenden
Messungen die Größe von 1% nicht überschreiten. Dieser sehr kleine relative Fehler lässt
sich auch dann erreichen, wenn der Verlauf der Messwerte wegen größerer Fehler bei den
Eingangsparametern der Messung auf der Viskositätsachse verschoben ist. Der statistische
Fehler der Parameter allein ist demnach ungeeignet, die Aussagen über die Genauigkeit
der bestimmten Werte zu treffen.
Kapitel 4
Die Messung der Viskosität von
Schmelzen des Systems Al-Ni
4.1 Präparation der Proben
4.1.1 Auswahl der Probenzusammensetzung
Die von der Zusammensetzung der Legierung abhängige Viskosität eines binären Legie-
rungssystems wird bei gegebener Temperatur durch eine Isotherme beschrieben. Kennt
man also die von der Temperatur abhängige Viskosität hinreichend vieler Zusammenset-
zungen, lässt sich eine Isotherme rekonstruieren. Üblicherweise wählt man die Zusammen-
setzung der Proben äquidistant auf der Konzentrationsachse. Sind im Phasendiagramm
des Systems markante Punkte wie zum Beispiel Eutektika oder kongruent schmelzende
Phasen vorhanden, bezieht man die damit verbundenen Konzentrationen ebenfalls in die
Untersuchungen ein.
Im vorliegenden System wurde der Stoffmengenanteil von Ni in Schritten von ∆xNi =
0.1 variiert. Zusätzlich wurden Proben mit Stoffmengenanteilen xNi = 0.25 und xNi = 0.74
untersucht.
4.1.2 Herstellung der Proben
Üblicherweise werden Proben für Viskositätsuntersuchungen legiert, vorhomogenisiert und
in eine dem Tiegel entsprechende Form gebracht. Beim vorliegenden System konnte dieser
Weg aus verschiedenen Gründen nicht beschritten werden.
Die zur Legierung der Proben notwendige Temperatur ergibt sich aus dem Verlauf der
Liquidslinie im Phasendiagramm (Abbildung 2.3). Das globale Maximum dieser Kurve
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liegt bei einem Stoffmengenanteil von xNi = 0.5 und einer Temperatur von 1638◦C. Er-
hitzt man die beiden Ausgangselemente Al und Ni in beliebiger Zusammensetzung, so
wird bei einer Temperatur von 660◦C zuerst das Aluminium flüssig werden. Das flüs-
sige Al reagiert nun mit dem noch festen Ni. An der fest-flüssig Grenzfläche steigt die
Konzentration von Ni-Atomen in der flüssigen Phase bis auf etwa 3 at.-% an. Bei dieser
Zusammensetzung erstarrt die flüssige Phase erneut. Steigert man die Temperatur weiter,
kann die Konzentration an Ni-Atomen in der flüssigen Phase ansteigen. Erst wenn man
die größte Liquidustemperatur von 1638◦C überschritten hat, liegt das System vollkom-
men flüssig vor und kann sich vollständig mischen. Gibt man dem System hinreichend
lange Zeit, so ist eine Durchmischung über Mechanismen der Festkörperdiffusion auch bei
niedrigeren Temperaturen denkbar. Dies erscheint jedoch nicht als praktikabler Weg.
Da Metalle im Allgemeinen und Al im Besonderen bei erhöhten Temperaturen zu star-
ker Oxidation neigen, muss das Legieren der Proben unter Ausschluss von Sauerstoff
geschehen. Die geforderten Temperaturen sind unter Ausschluss von Sauerstoff nur in ei-
nem Lichtbogenofen erreichbar. Auch das notwendige Probenvolumen von etwa 4 cm3 -
5 cm3 kann mit dem Lichtbogenofen bearbeitet werden. Die Verwendung des Lichtboge-
nofens wird jedoch durch die Form der legierten Proben verhindert. Diese passen nicht in
die zur Messung vorgesehenen Tiegel.
Ein vakuum- oder schutzgasfähiger Ofen, in dem die Probe in einem für die Messung
im Viskosimeter geeigneten Tiegel legiert werden kann, stand für den benötigten Tempe-
raturbereich nicht zur Verfügung. Bei der Probenpräparation mussten daher andere Wege
beschritten werden.
Eine einfach zu handhabende Möglichkeit ist, die Ausgangsmaterialien der Legierung
in den Tiegel für die Messung zu geben und die Probe im Viskosimeter zu homogenisie-
ren. Die Machbarkeit dieses Verfahrens wird im vorliegenden Fall jedoch durch die geringe
Größe der Tiegel begrenzt. Im idealen Fall, dass die Ausgangsmaterialien als gleich große
Kugeln vorliegen und der Tiegel vor Beginn der Messung bis zum Rand mit Probenmate-
rial gefüllt ist, ergibt sich aus der dichtesten Kugelpackung eine maximale Füllhöhe von
≤ 0.74 ·HT iegel. Da das Ausgangsmaterial jedoch nicht in solch geometrisch idealer Form
vorlag, wurden im flüssigen Zustand tatsächlich Füllhöhen von 0.25−0.5 ·HT iegel erreicht.
Der Fortschritt der Homogenisierung der Proben lässt sich gut über die gemessene Visko-
sität beobachten. Ist die Probe noch nicht homogen, sind stark streuende oder physikalisch
nicht plausible Werte zu erwarten. Hat sich die gemessene Viskosität auf einen Wert sta-
bilisiert, kann man von einer hinreichend homogenen Probe ausgehen und die eigentliche
Messung beginnen.
Für Proben mit Stoffmengenanteilen xNi ≤ 0.7 konnte mit der im folgenden beschrie-
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benen Methode ein praktikabler Ausweg gefunden werden. Dazu wurde Al an Luft auf-
geschmolzen. Gleichzeitig wurde die berechnete Menge Ni in einen Graphittiegel mit ge-
ringfügig kleineren Abmessungen, als die zur Messung verwendeten Tiegel, gegeben. Die
auf dem flüssigen Al schwimmende Oxidhaut wurde mit einem Keramikstab entfernt und
das verbleibende flüssige Al über das Ni im Graphittiegel gegossen. Die noch heiße Probe
wurde danach sofort in Wasser abgeschreckt. Die Masse von Al kann beim Gießen nicht
exakt kontrolliert werden. Daher wurde die Gesamtmasse der Probe nach dem Gießen
über die mechanische Entfernung von überflüssigem Al eingestellt. Ein solches Vorgehen
ist möglich, da es beim Gießen noch nicht zu einer Mischung der reinen Elemente kommt.
Die auf diese Art hergestellten Proben weisen nur eine minimale Oxidbildung auf und
nutzen das im Tiegel zur Verfügung stehende Volumen optimal aus. Die bereits genannte
Begrenzung der Methode durch den Ni-Gehalt ergibt sich aus der Oberflächenspannung
des flüssigen Aluminiums. Die Schmelze kann beim Gießen nicht mehr in ausreichendem
Maß in die Hohlräume zwischen den einzelnen Nickelstücken eindringen. Proben mit ei-
nem höheren Nickelanteil wurden daher in Einzelteilen in den Tiegel gegeben. Von den
Al-Stücken wurde vorher mechanisch das natürlich gewachsene Oxid entfernt.
Ebenfalls experimentiert wurde mit gegossenen Aluminiumzylindern mit den Abmes-
sungen der späteren Tiegel, in die eine Bohrung für die erforderliche Menge Nickel einge-
bracht wurde. Da das Verfahren insgesamt doch recht umständlich war und verschiedenste
Möglichkeiten für eine Verunreinigung der Proben bestanden, wurde dieser Weg nicht wei-
ter verfolgt.
4.1.3 Zur Herstellung der Proben verwendete reine Metalle
Zur Herstellung der Proben wurden reine Ausgangsmaterialien verwendet. Ni mit einer
Reinheit von 99.97% wurde in Form von Pellets mit einem Durchmesser von 5 mm bis
11 mm verwendet (Lieferant: Firma Chempur Feinchemikalien und Forschungsbedarf,
Karlsruhe). Aluminium wurde als Blockmaterial mit einer Reinheit von 99.999% verwen-
det (Lieferant: VEB Edelmetalle Freiberg). Dazu wurde der Al-Block in Würfel mit einer
Kantenlänge von etwa 1 cm zersägt und anschließend mit Aceton und Isopropanol un-
ter Anwendung von Ultraschall von organischen Verunreinigungen befreit. Das auf den
Al-Würfeln vorhandene Oxid wurde im bereits beschriebenen Gießprozess entfernt.
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4.2 Auswahl der Tiegel
Welche Tiegel für die Messungen im geplanten Temperaturbereich geeignet sind, hat sich
bereits bei den Messungen an reinen Metallen (vgl. Abschnitt 3.4.3) gezeigt. Tiegel aus
Al2O3 sind sowohl für Messungen an Al als auch für Ni und damit auch für deren binäre
Legierungen geeignet. Allerdings waren die verwendeten Tiegel des Herstellers Friatec
bei Temperaturen über 1400◦C in Gegenwart von Graphit chemisch nicht mehr stabil.
Gegen Ende der Messungen wurden Tiegel aus Alsint 997 der Firma Haldenwanger
getestet und auch bei Temperaturen über 1400◦C für geeignet befunden. Die beschriebene
Reaktion des Tiegelmaterials mit dem Graphit des Probencontainers konnte bei diesen
Tiegeln nicht beobachtet werden. Bei den geringen Dichten der Al-reichen Legierungen
spricht jedoch die geringe Innenhöhe von nur 28 mm gegen die Verwendung von Tiegeln in
den Standardabmessungen. Tiegel mit abweichenden Abmessungen sind bei diesem und
anderen Herstellern zwar lieferbar, jedoch waren die Mindestabnahmemengen und Kosten
im Rahmen der vorliegenden Arbeit nicht vertretbar.
Tiegel aus BN lassen sich in jeder gewünschten Abmessung selbst herstellen. Ein wei-
terer Vorteil ist die Wärmeausdehnung, die mit der von Graphit nahezu übereinstimmt.
Daher können die Tiegel schon bei Raumtemperatur exakt passend in den Probencontainer
eingesetzt werden. Aufgrund der gleichen Wärmeausdehnungen bleiben die geometrischen
Bedingungen über den gesamten Temperaturbereich stabil.
Für die Untersuchung der Ni-reichen Proben sind Tiegel aus BN wegen der auftretenden
Reaktionen nicht geeignet. Hier konnten Tiegel aus Y2O3 beschafft werden. Diese wurden
von der Firma HTM Reetz in den Abmessungen der ebenfalls verwendeten Tiegel aus
BN hergestellt. Als nachteilig erwies sich bei diesen Tiegeln die geringe Haltbarkeit. Alle
Tiegel sind beim Abkühlen im Viskosimeter gerissen und konnten deshalb nur einmal
verwendet werden.
4.3 Messung der Viskosität der Schmelzen des Systems
Al-Ni
4.3.1 Benötigte Eingabeparameter
Zur Berechnung der Viskosität aus den gemessenen Schwingungsverläufen ist neben den
aus Kalibriermessungen bestimmten Geräteparametern, den geometrischen Abmessungen
des Tiegels und der Masse der Probe auch deren Dichte erforderlich. Die für die Auswer-
tung verwendeten Dichten wurden nach dem Modell der idealen Lösung aus den Dichten
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Molen- Liquidus- Dichte am Temperatur- Tiegel- Proben-
bruch temp. Schmelzp. koeffizient material radius masse
Ni ϑ / ◦C %m / g cm−3 α / g cm−3 K−1 R / mm m / g
0.00 660 2.375 2.33 · 10−4 BN 8.00 11.3490
0.10 807 2.721 2.69 · 10−4 BN 8.00 15.5569
0.20 900 3.076 3.07 · 10−4 BN 8.20 18.8335
0.25 1097 3.256 3.27 · 10−4 BN 8.00 19.1204
0.30 1289 3.412 3.48 · 10−4 BN 8.00 20.3365
0.40 1556 3.775 3.91 · 10−4 BN 8.00 24.9477
0.50 1638 4.233 4.37 · 10−4 BN 8.00 28.3169
0.60 1574 4.817 4.87 · 10−4 BN 8.00 27.7112
0.70 1456 5.490 5.41 · 10−4 BN 8.00 37.8849
0.74 1400 5.787 5.63 · 10−4 BN 8.20 36.3428
0.80 1406 6.205 5.98 · 10−4 Y2O3 8.07 37.5096
0.90 1438 6.955 6.59 · 10−4 Y2O3 8.05 37.0776
1.00 1455 7.81 7.26 · 10−4 Y2O3 8.00 37.1110
Tabelle 4.1: Werte der Liquidustemperatur, der Dichte sowie deren Temperaturkoeffizient,
dem Durchmesser sowie Material des verwendeten Tiegels und der Masse der untersuchten
Proben
der reinen Elemente [57, Kap. 4, S. 139-141] berechnet. Die Liquidustemperaturen der un-
tersuchten Legierungen wurden aus dem Phasendiagramm [84] entnommen. Die entspre-
chenden Werte für die untersuchten Legierungen sind in Tabelle 4.1 zusammengefasst. In
der Tabelle sind ebenfalls die Radien und Materialien der zur Untersuchung verwendeten
Tiegel sowie die Massen der einzelnen Proben aufgelistet. Diese Größen werden zur Be-
rechnung der Viskosität aus der gemessenen Dämpfung mit Hilfe der Roscoe-Gleichung
(2.19) benötigt.
4.3.2 Gemessene Viskositätsverläufe
Die Viskosität im System Al-Ni wurde beim Abkühlen der Proben mit der bereits in
Abschnitt 3.4.3 beschriebenen Vorgehensweise bestimmt. Weiterhin wurden für jede Zu-
sammensetzung mindestens zwei Proben untersucht. Die an die einzelnen Legierungen
gemessenen Viskositätsverläufe sind in den Abbildungen A.2-A.12 im Anhang dargestellt.
Für ein besseres Verständnis der Entwicklung der Viskosität in Abhängigkeit von der Zu-
sammensetzung sind die an den Legierungen gemessenen Verläufe nochmals in Abbildung
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4.1 dargestellt. Zu beachten ist weiterhin, dass die Viskositätsverläufe der reinen Elemente
bereits in Abschnitt 3.4.3 dargestellt wurden.
Aus den Arrhenius-Darstellungen der Messdaten wurden durch die Anpassung einer
linearen Funktion die Parameter von Gleichung (2.6) bestimmt. Der dafür verwendete
Temperaturbereich ϑmin ≤ ϑ ≤ ϑmax ist in den Abbildungen A.2-A.12 durch blaue Linien
gekennzeichnet. Als schwarz gepunktete Linie ist in den Darstellungen ebenfalls die aus
dem Phasendiagramm bestimmte Liquidustemperatur ϑm dargestellt. Die in den Darstel-
lungen rot gefärbten Datenpunkte wurden bei der Anpassung der linearen Funktion nicht
berücksichtigt.
Für die weitere Diskussion der Messungen sollen die untersuchten Legierungen in drei
Gruppen eingeteilt werden. Zur Gruppe der hochschmelzenden Legierungen sollen al-
le Zusammensetzungen gehören, deren Liquidustemperatur über der des reinen Nickels
liegt. Damit ergibt sich für diese Gruppe ein durch den Stoffmengenanteil von Ni defi-
nierter Existenzbereich von 0.35 ≤ xNi ≤ 0.7. Bei Stoffmengenanteilen des Nickels von
xNi < 0.35 sollen die Legierungen als Al-reich und für xNi > 0.7 dementsprechend als
Ni-reich bezeichnet werden.
4.3.3 Viskosität der aluminiumreichen Legierungen
Aus der Gruppe der Al-reichen Legierungen wurden die Zusammensetzungen Al90Ni10,
Al80Ni20, Al75Ni25 sowie Al70Ni30 untersucht. Bei allen Messungen an den Proben mit
Stoffmengenanteilen xNi = [0.10, 0.20, 0.25] konnten bei Temperaturen von ϑ < 1300◦C
Störungen im Verlauf der gemessenen Viskositäten beobachtet werden. Diese Störungen
traten beim Abkühlen der Proben in Form eines plötzlichen Anstiegs der gemessenen Vis-
kositäten auf. Bei den Proben mit xNi = [0.10, 0.25] wurden die gemessenen Viskositäts-
werte nach kurzer Zeit wieder kleiner. In den Arrhenius-Darstellungen der Messungen
ist jedoch deutlich zu erkennen, dass sich bei Temperaturen unterhalb der Störungen der
Anstieg der Verläufe ändert. Die Anpassung des Arrhenius-Gesetzes an die gemessenen
Verläufe erfolgte daher nur im Intervall zwischen der maximalen Temperatur und der
Temperatur, bei der die Störungen einsetzten. Auf Grund der geringen Dichte der Proben
zeigen die gemessenen Werte bei allen Proben eine relativ starke Streuung.
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Abbildung 4.1: Alle gemessenen Viskositätsverläufe im System Al-Ni
4.3.4 Ursache der aufgetretenen Störungen in den Viskositätsver-
läufen Al-reicher Legierungen
Die bei den Al-reichen Proben beobachteten Abweichungen vom Arrhenius-Verlauf sind
in ihrem genauen Verlauf nicht reproduzierbar. Jedoch treten die Abweichungen bei allen
untersuchten Proben im gleichen Temperaturbereich auf. Damit lässt sich eine gemeinsa-
me Ursache vermuten. Eine Ursache könnten Verunreinigungen der Schmelzen sein. Um
eventuelle Fremdbestandteile der Proben zu detektieren, wurden an horizontalen Schnit-
ten von Proben mit den Zusammensetzungen Al90Ni10 und Al80Ni20 sowie an den nicht zur
Gruppe der Al-reichen Legierungen gehörenden Proben Al50Ni50, Al30Ni70 und Al10Ni90
EDX-Messungen1 durchgeführt[55]. Die Untersuchungen erfolgten mit einem Elektronen-
1EDX - energy dispersive X-ray flourescence
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mikroskop vom Typ NanoNovaSEM der Firma Philips. Aus den im Viskosimeter prozes-
sierten Proben wurden senkrecht zur Zylinderachse Scheiben von etwa 2 mm Dicke aus der
halben Höhe der Proben gesägt und anschließend mit SiC-Schleifpapier unter ständiger
Spülung mit Wasser geglättet. Die Elementanalyse erfolgte an je drei zufällig ausgewählten
Punkten im Randbereich und in der Mitte der Schnittflächen. Bei allen Messungen konn-
ten neben den erwarteten Signalen von Al und Ni weitere Signale von C und O gemessen
werden. Ein Signal von N war nur in den Randbereichen der Proben mit Stoffmengen-
anteilen von xNi = 0.1 und xNi = 0.2 nachweisbar. Da mit den EDX-Untersuchungen in
den Proben keine Verunreinigungen nachgewiesen werden konnten, ist das Verfahren nicht
geeignet, die beobachteten Störungen im Viskositätsverlauf zu erklären.
Weiterhin wurden in Tiegeln aus BN gemessene Proben aus reinem Al sowie der
Zusammensetzungen Al90Ni10 und Al80Ni20 parallel zur Zylinderachse geschnitten. Die
Schnittflächen wurden ebenfalls mit SiC-Schleifapier unter Spülung mit Wasser geglättet.
Parallel zur Zylinderachse der Proben wurde die kristalline Struktur mit Hilfe von Rönt-
genbeugung bestimmt. Zur Untersuchung wurde das Röntgendiffraktometer XRD 7 der
Firma Seifert FPM eingesetzt. Die verwendete Cu-Kα-Strahlung hatte eine Wellenlänge
von λ = 0.154 nm. Dabei war der Röntgenstrahl so ausgeblendet, dass auf der Probe ein
Bereich von 0.2 mm auf der Zylinderachse und 4 mm senkrecht dazu beleuchtet wurde.
Für diesen Bereich wurde dann bei Beugungswinkeln von 15◦ ≤ 2θ ≤ 85◦ ein Diffrak-
togramm aufgenommen. Die Probe wurde nach der Messung parallel zur Zylinderachse
um 0.25 mm verschoben, um erneut ein Diffraktogramm aufzunehmen. Die Messungen
begannen dabei am Boden der Probe und erfolgten in die Probe hinein. An einigen Pro-
ben hafteten zum Zeitpunkt der Messung noch Reste der zur Messung im Viskosimeter
verwendeten BN-Tiegel. Die Zuordnung der beobachteten Reflexe zu den aufgetretenen
Phasen erfolgte mit Hilfe der PDF-Datenbank [26].
Die Entwicklung der gemessenen Intensitäten in Abhängigkeit von der Position ist in
Abbildung 4.2 a) gezeigt. Zum besseren Verständnis der Vorgänge am Übergang zwischen
Tiegel und Probe zeigt Abbildung 4.2 b) die ersten vier Messungen mit logarithmisch
aufgetragener Intensität. Deutlich sichtbar sind in den Messungen 1-3 die mit rot gepunk-
teten Linien gekennzeichneten Reflexe des Tiegelmaterials BN. Diese Reflexe stammen
von an der Probe haftenden Tiegelresten. In Messung zwei und in abgeschwächter Form
auch in Messung drei sind einige Reflexe von AlN zu erkennen, die mit blau gestrichelten
Linien gekennzeichnet sind. Ebenfalls ab Messung zwei sind Signale von Al und Al3N zu
beobachten, deren Intensität sich in den folgenden Messungen weiter steigert, während
nennenswerte andere Reflexe nicht mehr nachweisbar sind. Die vorgestellten Ergebnisse
konnten analog bei den anderen untersuchten Proben beobachtet werden.
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Abbildung 4.2: Röntgenstrukturuntersuchung an einem Vertikalschnitt einer Probe der
Zusammensetzung Al90Ni10. a) Darstellung aller Beugungskurven beginnend am Boden
der Probe, b) Darstellung der Beugungskurven am Übergang vom Tiegelmaterial zur
Probe. Der Abstand der einzelnen Messungen auf der Zylinderachse der Probe betrug
0.25 mm
Aus den Messungen lässt sich damit ableiten, dass sich zwischen Tiegel und Probe eine
Grenzschicht aus AlN bildet. Für die obere Grenze der Dicke dG,max der Schicht kann
aus dem Auftreten an zwei Messpunkten der Wert dG,max ≤ 0.5mm abgeleitet werden.
Diese Größe konnte bei allen drei untersuchten Proben beobachtet werden. In Verbindung
mit der Tatsache, dass die untersuchten Proben unterschiedlichen Temperaturverläufen
ausgesetzt waren, kann man von einer stabilen Grenzschicht sprechen, die nach Errei-
chen einer bestimmten Dicke nicht mehr weiter anwächst. Weiterhin lässt sich aus dem
gemeinsamen Auftreten der Reflexe von BN und AlN in einer Messung die Schlussfolge-
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Abbildung 4.3: Auszug aus den Phasendiagrammen der Systeme Al-N, Al-B und Ni-B
(von links nach rechts) [60]
rung ziehen, dass die Grenzschicht in das Tiegelmaterial hinein wächst und sich somit
der für die Auswertung der Viskositätsmessungen wichtige Tiegelradius nicht ändert. Die
Bildung von AlN erfolgt im Existenzbereich der flüssigen Phase des Systems Al-B nach
der Reaktionsgleichung
BN + Al→ AlN + (B), (4.1)
wobei das entstehende B in der Schmelze gelöst ist. Wie aus dem in Abbildung 4.3 ge-
zeigten Phasendiagramm des Systems Al-N ersichtlich wird, entsteht AlN im vorliegenden
Temperaturbereich in fester Form.
Der Verbleib des in der Schmelze gelösten B kann mit Hilfe der ebenfalls in Abbil-
dung 4.3 gezeigten Phasendiagramme der Systeme Al-B sowie Ni-B erklärt werden. Beim
weiteren Abkühlen der Schmelze wird die Liquiduslinie überschritten. Je nach betrachte-
ten System und den vorliegenden Konzentrationsverhältnissen werden aus der Schmelze
feste Bestandteile der Zusammensetzungen AlB12 oder AlB2 ausgeschieden. Das Tempe-
raturintervall in dem die Störungen erstmals aufgetreten sind, entspricht lokalen Stoff-
mengenanteilen des B von 0.1 ≤ xB ≤ 0.2, was laut Phasendiagramm zur Bildung von
AlB12 führt. Da die Störungen auch bei den Messungen an reinem Al aufgetreten sind,
und in den anderen betrachteten Proben nur sehr kleine Konzentrationen Ni enthalten
waren, erscheint eine Ausscheidung von festem Ni, wie sie durch das Phasendiagramm
Ni-B impliziert wird, sehr unwahrscheinlich.
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Diese Erkenntnisse führen zurück zum Ausgangspunkt der Überlegungen. Die beob-
achteten Störungen im Viskositätsverlauf wurden in ähnlicher Form bereits von Herwig
an den Systemen Ga-Te und Ge-Te beobachtet [41]. Das Auftreten der Störungen wurde
in der Veröffentlichung mit der Bildung von Assoziaten in der Schmelze in Zusammen-
hang gebracht. Die Bildung und das Wachstum von Assoziaten oder wie im vorliegenden
Fall festen Bestandteilen erschwert das viskose Fließen der Schmelze. Damit lässt sich der
beobachtete Anstieg der gemessenen Viskosität erklären.
Nach wie vor unbeantwortet ist damit jedoch die Frage, warum die gemessene Vis-
kosität nach dem beobachteten Anstieg wieder kleiner wird. In diesem Zusammenhang
ist es ebenfalls von Bedeutung, dass in den Proben mit Hilfe der EDX-Untersuchungen
weder elementares B noch AlB12 mit Hilfe der Röntgenstrukturuntersuchungen nachge-
wiesen werden konnten. Die Dichte von AlB12, für die bei Raumtemperatur ein Wert von
%AlB12 = 2560−2660 kg m−3 angegeben wird [58], könnte hier ausschlaggebend sein. Unter
Berücksichtigung der Wärmeausdehnung ist Dichte von AlB12 im betreffenden Tempera-
turbereich kleiner als die der Schmelzen. Aufgrund des Dichteunterschiedes steigt das feste
AlB12 also an die Oberfläche der Probe auf und sammelt sich dort als Schlackeschicht. Ei-
ne sehr dünne, dunkelgraue Schlackeschicht war nach der Messung auf den festen Proben
sichtbar. Eine Röntgenstrukturuntersuchung der Schlackeschicht war wegen der unebenen
Oberfläche nicht direkt möglich. Bei Röntgenstrukturuntersuchungen von Material, das
von der Oberfläche der Proben abgekratzt wurde, konnten neben den eindeutigen Reflexen
von den in den Proben zu erwartenden Phasen nur einige wenige, sehr schwache Refle-
xe nachgewiesen werden. Allerdings war eine zweifelsfreie Zuordnung zur dokumentierten
AlB12-Phase [26] nicht möglich.
Im Ergebnis der Überlegungen ist hinter den aufgetretenen Störungen der folgende Me-
chanismus denkbar: Bei hohen Temperaturen wird an der Grenzfläche zwischen Schmelze
und Tiegel eine feste Grenzschicht aus AlN gebildet. Das dabei freigesetzte elementare
B ist zunächst in der Schmelze gelöst. Bei der weiteren Abkühlung der Schmelze bilden
sich mit Unterschreitung der Liquidustemperatur im System Al-B feste AlB12-Partikel.
Während dieses Vorgangs ist ein Abstieg der gemessenen Viskosität zu beobachten. Die
Partikel steigen aufgrund des Dichteunterschiedes zwischen festen Partikeln und Schmelze
langsam an die Oberfläche der flüssigen Probe auf und bilden dort eine dünne Schicht aus
Schlacke. Während des Aufstiegs der Partikel sinken die gemessenen Viskositätswerte wie-
der ab. Verursacht durch die feste Schlackeschicht auf der Oberfläche der Probe verändern
sich die geometrischen Verhältnisse und stimmen nicht mehr mit den Verhältnissen über-
ein, die für die Ableitung der Arbeitsgleichungen angenommen wurden. Eine fehlerhafte
Messung der Viskosität ist die Folge. Damit kann der veränderte Anstieg des gemessenen
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Viskositätsverlaufes bei einer weiteren Abkühlung der Probe erklärt werden.
Im Rahmen einer Bachelorarbeit wurde die Viskosität von reinem Al ebenfalls in Tie-
geln aus BN bei maximalen Temperaturen von 1300◦C gemessen [72]. Störungen der
gemessenen Viskositätsverläufe wurden im Rahmen dieser Messungen nicht beobachtet.
Dies legt die Vermutung nahe, dass die in Gleichung (4.1) beschriebene Reaktion als Aus-
gangspunkt der Störungen erst oberhalb einer bestimmten Temperatur ablaufen kann.
4.3.5 Viskosität der hochschmelzenden Legierungen
Aus dem Bereich der hochschmelzenden Legierungen wurden die Zusammensetzungen
Al60Ni40, Al50Ni50, Al40Ni60 sowie Al30Ni70 untersucht. Die gemessenen Viskositätsverläufe
zeigen wegen der höheren Liquidustemperaturen erwartungsgemäß nicht die bei den Al-
reichen Legierungen beobachteten Störungen. Jedoch ist in der Arrhenius-Darstellung
der Messung an der Zusammensetzung Al50Ni50 eine leichte Abweichung vom linearen Ver-
lauf zu beobachten. Die Abweichung der einzelnen Messpunkte vom linearen Verlauf liegt
allerdings noch innerhalb der Streubreite der Einzelmessungen. Der Grund für diese Ab-
weichung konnte nicht ermittelt werden. Die Abweichung in Verbindung mit dem kurzen
Temperaturintervall der Messung stellt jedoch die Hauptursache für den vergleichsweise
großen Fehler der aus der Messung ermittelten Parameter von Gleichung (2.6) dar (vgl.
Tabelle 4.2).
Eine eingehendere Betrachtung erfordern die bei diesen Legierungen beobachteten Er-
starrungstemperaturen. Im Vergleich mit den aus dem Phasendiagramm ermittelten und
in Tabelle 4.1 angegebenen Liquidustemperaturen sind Unterschiede zu beobachten. So
sind die Proben mit der Zusammensetzung Al60Ni40 15 K über der erwarteten Temperatur
erstarrt. Bei der Probe mit der Zusammensetzung Al40Ni60 wurde die Erstarrung 10 K
darunter beobachtet. Die Abweichungen entsprechen laut Phasendiagramm einer Ver-
schiebung der Probenzusammensetzung von etwa 1 at.-% zu Gunsten des Nickels. Diese
Verschiebung ist mit hoher Wahrscheinlichkeit auf die bereits diskutierte Reaktion zwi-
schen Tiegel und Probe zurückzuführen. Bei der kongruent schmelzenden Zusammenset-
zung Al50Ni50 wurde die Erstarrung der Probe bei der erwarteten Temperatur beobachtet.
Hier könnte eine ähnliche Verschiebung in der Zusammensetzung aufgetreten sein. Jedoch
sind die Auswirkungen auf die Erstarrungstemperatur wegen des flachen Maximums der
Liquidustempertur nicht sichtbar. Die von Bitterlich et al. [13] diskutierte Verände-
rung im Verlauf der Liquiduslinie und die daraus resultierende Erhöhung der maximalen
Liquidustemperatur auf ϑm,max = 1651◦C kann mit den hier vorliegenden Ergebnissen
nicht bestätigt werden. Einen Sonderfall stellt die letzte Zusammensetzung Al30Ni70 dar.
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Diese Probe ist bei der erwarteten Temperatur erstarrt, obwohl aus den bisher getroffenen
Annahmen und der Steigung der Liquiduskurve eine Erstarrung bei 10 K unterhalb der
Liquidustemperatur zu erwarten war.
Ein weiterer bemerkenswerter Fakt liegt in der geringen Streuung der Messwerte in-
nerhalb der gemessenen Verläufe. Diese ist im Vergleich zu den Al- und Ni-reichen Legie-
rungen deutlich kleiner.
4.3.6 Viskosität der nickelreichen Legierungen
Die Legierungen mit den Zusammensetzungen Al26Ni74, Al20Ni80 sowie Al30Ni70 fallen in
die Gruppe der nickelreichen Legierungen. Diese wurden wie auch reines Nickel in Tiegeln
aus Yttria untersucht. Die Abmessungen dieser Tiegel waren mit denen aus BN identisch.
Die Verwendung von Tiegeln aus verschiedenen Materialien ist bei Viskositätsmessungen
innerhalb eines Legierungssystems unüblich, weil so die Bedingungen bei der Untersuchung
der einzelnen Legierungen nicht mehr als identisch angesehen werden können. Jedoch
war im vorliegenden Fall der Einsatz eines zweiten Tiegelmaterials unumgänglich, da die
Proben bei Stoffmengenanteilen von xNi ≥ 0.8 mit dem Tiegeln aus BN reagierten und
diese bei hinreichend langer Messdauer partiell auch zersetzten. Für die Zusammensetzung
Al26Ni74 konnte gezeigt werden, dass die Messungen in Tiegeln aus BN und Y2O3 im
Rahmen des Messfehlers übereinstimmen. Gleiches wurde bereits im Abschnitt 3.4.3 für
reines Nickel und die Tiegelmaterialien Al2O3 sowie Yttria gezeigt.
Die erhaltenen Viskositätsverläufe zeigen in der Arrhenius-Darstellung lineare Ver-
läufe. Bei der Messung an der Zusammensetzung Al20Ni80 ist eine leichte Abweichung vom
linearen Verlauf zu erkennen. Die Abweichung liegt jedoch innerhalb des Messfehlers der
Einzelmessung und ist somit nicht als kritisch anzusehen.
Die Messungen an den Ni-reichen Legierungen zeigen im Vergleich zu den hochschmel-
zenden Legierungen eine verstärkte Streuung der einzelnen Messwerte. Im Hinblick auf
die steigende Dichte der Legierungen war ein solches Verhalten nicht zu erwarten. Die
Ursache für die beobachtete Streuung liegt mit großer Wahrscheinlichkeit in den herstel-
lungstechnisch bedingten Fehlern der verwendeten Yttriatiegel in Bezug auf die Rota-
tionssymmetrie. Trotz einer Auswahl der Tiegel konnten diese Fehler nicht vollständig
eliminiert werden.
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Molen- linearer Arrhenius-Fit Viskosität Aktivierungs- Temperatur
bruch abs. Glied Anstieg bei T →∞ energie bereich
Ni a / ln(mPa s) b / mol
−1
η∞ / mPa s Eakt / kJ mol
−1
ϑmin − ϑmax/ ◦C
0.00 -1.245 ± 0.005 1.3647 ± 0.006 0.2879 ± 0.0013 11.35 ± 0.05 665 - 1500
0.10 -1.816 ± 0.028 3.16 ± 0.05 0.163 ± 0.005 26.2 ± 0.4 1192 - 1600
0.20 -1.899 ± 0.028 4.32 ± 0.05 0.150 ± 0.005 36.0 ± 0.5 1270 - 1700
0.25 -2.09 ± 0.04 5.07 ± 0.06 0.123 ± 0.005 42.2 ± 0.5 1280 - 1675
0.30 -2.47 ± 0.04 5.84 ± 0.06 0.084 ± 0.004 48.6 ± 0.5 1297 - 1700
0.40 -2.330 ± 0.025 6.49 ± 0.05 0.0973 ± 0.0025 54.0 ± 0.5 1570 - 1800
0.50 -1.98 ± 0.06 6.10 ± 0.12 0.14 ± 0.01 50.7 ± 1.0 1638 - 1800
0.60 -1.898 ± 0.024 5.87 ± 0.05 0.150 ± 0.004 48.8 ± 0.4 1565 - 1800
0.70 -1.680 ± 0.021 5.51 ± 0.04 0.186 ± 0.004 45.8 ± 0.4 1454 - 1745
0.74 -1.622 ± 0.025 5.37 ± 0.05 0.198 ± 0.005 44.7 ± 0.4 1391 - 1700
0.80 -1.649 ± 0.025 5.13 ± 0.05 0.192 ± 0.005 42.6 ± 0.4 1358 - 1800
0.90 -1.509 ± 0.025 4.90 ± 0.05 0.221 ± 0.006 40.8 ± 0.4 1345 - 1790
1.00 -1.163 ± 0.018 4.58 ± 0.04 0.313 ± 0.006 38.09 ± 0.28 1420 - 1700
Tabelle 4.2: Aus den an Schmelzen des Systems Al-Ni gemessenen Viskositätsverläufen
bestimmte Parameter der Arrhenius-Gleichung (2.6)
4.3.7 Aus den gemessenen Viskositätsverläufen bestimmte Para-
meter
Aus den Arrhenius-Darstellungen der Messwerte wurden, wie bereits bei den Messungen
an reinen Metallen beschrieben, die Parameter der Arrhenius-Gleichung (2.6) bestimmt.
Diese sind für alle Messungen in Tabelle 4.2 dargestellt.
Die Parameter Eakt sowie η∞ sind in Abbildung 4.4 in Abhängigkeit der Legierungszu-
sammensetzung dargestellt. Die Aktivierungsenergie steigt dabei von beiden reinen Kom-
ponenten hin zu einer Zusammensetzung von Al60Ni40 nahezu linear an. Jedoch steigen
die Werte der Aktivierungsenergie auf der Al-reichen Seite des Systems deutlich stärker
an, als dies auf der Ni-reichen Seite der Fall ist. Vergleicht man den Verlauf der Akti-
vierungsenergie mit dem der Liquiduslinie im Phasendiagramm des Systems Al-Ni (vgl.
Abb. 2.3) so lässt sich in erster Näherung von einer Übereinstimmung sprechen.
Einem weniger eindeutigen Verlauf folgt dagegen der Wert für die asymptotische Vis-
kosität. Die Werte fallen ausgehend von den reinen Komponenten ab und erreichen bei
molaren Anteilen des Nickels im Bereich von 0.3 ≤ xNi ≤ 0.5 minimale Werte.
Für die weitere Diskussion der Ergebnisse und für einen Vergleich der Messdaten mit
Daten aus anderen Quellen ist die isotherme Darstellung der Viskosität zweckmäßig. Dabei
wird die Viskosität für eine gegebene Temperatur in Abhängigkeit von der Zusammenset-
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Abbildung 4.4: Verläufe der Parameter Eakt (schwarze Vierecke) und η∞ (blaue Kreise)
in Abhängigkeit vom molaren Anteil von Ni. Zur besseren Erkennung des Verlaufs sind
die Punkte durch kubische Splines verbunden.
zung der Legierung aufgetragen. In Abbildung 4.5 sind die Isothermen im System Al-Ni
für Temperaturen im Bereich ϑm ≤ ϑ ≤ 2000◦C in Schritten von 100 K dargestellt. Die
Isothermen wurden mit Hilfe von Gleichung (2.6) und den in Tabelle 4.2 angegebenen
Werten berechnet.
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Abbildung 4.5: Isothermen der Viskosität im System Al-Ni. Die blauen Dreiecke (zuun-
terst liegender Verlauf) repräsentieren die Isotherme bei einer Temperatur von 2000◦C.
Bei den weiteren dargestellten Isothermen sinkt die Temperatur in Schritten von 100 K.
Der zuoberst dargestellte Verlauf (schwarze Quadrate mit gepunkteter Linie) stellt die
Viskosität an den Liquiduspunkten der jeweiligen Legierung dar. Damit ist dieser Verlauf
keine Isotherme!
Kapitel 5
Diskussion der Ergebnisse
5.1 Vergleich mit bekannten Messdaten
Messdaten sind erst dann als gesichert anzusehen, wenn diese durch mindestens zwei Ex-
perimente bestätigt werden. Es ist daher zwingend notwendig, die erhaltenen Daten mit
anderen Messdaten zu vergleichen. Für einen Vergleich kommen direkt gemessene Daten,
aus anderen Messgrößen berechnete Viskositätsdaten oder auch Daten aus Simulations-
rechnungen in Frage.
5.1.1 Gemessene Viskositätswerte
Für das System Al-Ni ist nur eine weitere Arbeit zur Viskosität bekannt, die bereits im
Abschnitt 2.4.6 vorgestellt wurde. In Abbildung 5.1 sind die Verläufe der Parameter η∞
und Eakt sowie Viskositätsisothermen aus der Arbeit von Petrushevskyy et al. [69]
und dieser Arbeit gegenübergestellt.
Die Diagramme a) und b) aus Abbildung 5.1 zeigen die Parameter η∞ und Eakt des
Arrhenius-Gesetzes dieser Arbeit mit denen von Petrushevskyy et al. Die Parame-
ter sind in der Veröffentlichung nicht direkt angegeben und mussten deshalb, wie bereits
in Abschnitt 2.4.6 beschrieben, bestimmt werden. Dort wurde ebenfalls bereits gezeigt,
dass die gemessenen Werte in der Arrhenius-Darstellung nicht auf einer Geraden liegen.
Die durch Anpassung ermittelten Parameter weisen so zum einen große Fehler auf, und
sind zum anderen durch die Auswahl der zur Anpassung benutzten Punkte zu beeinflus-
sen. Zudem werden die Parameter durch die zur Umrechnung von der kinematischen in
die dynamische Viskosität benutzten Dichtewerte teilweise extrem beeinflusst. Besonders
deutlich wird dies für den Parameter η∞ bei xNi = 0.32.
Eine bessere Übereinstimmung ergibt sich für die in Diagramm c) der Abbildung 5.1
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Abbildung 5.1: Vergleich der Parameter η∞ (a) und Aktivierungsenergie Eakt (b) des Arr-
henius-Gesetzes sowie der Viskositätsisotherme bei ϑ = 1800◦C (c) aus dieser Arbeit so-
wie der Veröffentlichung von Petrushevskyy et al. [69]. Die ebenfalls eingezeichneten
Splines dienen lediglich der Verdeutlichung der Verläufe.
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gezeigten Viskositätsisothermen bei einer Temperatur von ϑ = 1800◦C. In den Randberei-
chen der Stoffmengenkonzentration des Ni, also bei xNi < 0.3 sowie xNi > 0.7 stimmen die
Verläufe insbesondere bei der Verwendung der Dichten nach dem Modell der idealen Lö-
sung gut überein. Größere Abweichungen treten im verbleibenden mittleren Bereich auf.
Hier wurde ebenfalls bereits im Abschnitt 2.4.6 diskutiert, dass die betreffenden Mess-
werte mit experimentellen Fehlern behaftet sein könnten. Leider sind keine detaillierten
Informationen über das verwendete Messgerät zugänglich, womit weitere Spekulationen
über mögliche Ursachen der Fehler nicht zielführend sind.
5.1.2 Viskositätsdaten aus anderen Messgrößen
Daten zur Viskosität können, wenn auch mit einer gewissen Unsicherheit behaftet, mit
Hilfe der Sutherland-Einstein-Gleichung (2.9) aus Messdaten zur Diffusion berechnet
werden. Die Datenlage zu den Diffusionskonstanten im System Al-Ni ist jedoch ebenso un-
befriedigend wie die zur Viskosität. Derzeit ist nur eine Arbeit von Mavilla-Chathoth
[61, S. 77f., App. C+D] bekannt, in der die Diffusionskonstanten im System Al-Ni mit
inelastischer Neutronenstreuung bestimmt wurden. Für die Umrechnung ist weiterhin der
Radius r der Atome in der Schmelze erforderlich. Dieser kann aus den tabellierten Werten
für die Radien (im metallischen Zustand) der reinen Elemente für die jeweilige Zusammen-
setzung interpoliert werden. Zu beachten ist dabei allerdings, dass die tabellierten Werte
für Festkörper gelten. Weiterhin können die Atomradien aus experimentell bestimmten
totalen Paarverteilungsfunktionen berechnet werden. Bei Annahme des Hartkugelmodells
sowie der dichtesten Packung entspricht der Atomradius dem halben Wert des ersten
Maximums der totalen Paarverteilungsfunktion.
In Abbildung 5.2 sind für die Temperaturen ϑ = 1252◦C und ϑ = 1522◦C die aus
den Diffusionskonstanten berechneten Viskositätswerte mit den entsprechenden Werten
aus dieser Arbeit verglichen. Für die Umrechnung wurden zum einen die tabellierten
Atomradien (rAl = 143 pm, rNi = 124 pm [36]) und zum anderen die aus den tota-
len Paarverteilungsfunktionen von Roik et al. [75] berechneten Atomradien benutzt.
Die von Gruner et al. gemessenen Werte stimmen mit dem Verlauf der Werte der
erstgenannten Arbeit überein, liegen jedoch bei Zusammensetzungen, die von denen der
Diffusionsmessungen abweichen. Es wurden daher die Werte von Roik et al. benutzt,
die bezüglich der untersuchten Zusammensetzungen besser mit den Diffusionsmessungen
übereinstimmen.
Besonders auf der Ni-reichen Seite des Systems ist die Übereinstimmung zwischen den
Werten sehr gut. Auf der Al-reichen Seite des Systems zeigt sich für die höhere der beiden
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Abbildung 5.2: Vergleich der gemessenen Viskositätswerte mit Viskositätswerten, die aus
experimentell bestimmten Diffusionskonstanten [61] berechnet wurden. Zur Umrechnung
wurde die Gleichung (2.9) sowie berechnete und experimentell bestimmte Atomradien
benutzt
Temperaturen zunächst ebenfalls eine sehr gute Übereinstimmung. Insbesondere der kleine
Buckel im gemessenen Viskositätsverlauf bei xNi = 0.25 wird hervorragend reproduziert.
Bei xNi = 0.1 tritt allerdings eine stärkere Abweichung auf. Ein ähnliches Verhalten (der
relativen Abweichung) lässt sich auch für die bei der niedrigeren Temperatur gemessenen
Werte beobachten. Weshalb nur die Werte für xNi = 0.1 eine Abweichung zeigen, kann
mit den vorliegenden Daten nicht beurteilt werden.
5.1.3 Vergleich mit Daten aus Simulationsrechnungen
Asta et al. haben für das System Al-Ni umfangreiche Simulationen ausgeführt und
dabei für die Paarpotenzialfunktion verschiedene Prototypen benutzt [6]. In Abbildung
5.3 sind die bei einer Temperatur von ϑ = 1623◦C simulierten Viskositätsisothermen mit
der in dieser Arbeit bestimmten Isotherme verglichen.
Aus der Abbildung wird sofort deutlich, dass die unter Anwendung des Foiles-Daw-
Potenzials (FD) berechneten Werte nicht mit den in dieser Arbeit bestimmten experi-
mentellen Werten übereinstimmen. Ein abweichendes Bild ergibt sich bei Verwendung
des Voter-Chen-Potenzials (VC). Hier zeigen die experimentellen und simulierten Wer-
te bei xNi > 0.7 sowie xNi = 0.08 eine sehr gute Übereinstimmung. Nicht von der Hand
zu weisen sind jedoch die größeren Abweichungen im Bereich 0.2 < xNi < 0.7. Allerdings
zeigen in diesem Bereich auch weitere simulierte Größen wie die Bildungsenthalpie, die
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Abbildung 5.3: Isothermen der Viskosität bei einer Temperatur von ϑ = 1627◦C aus
gemessenen Daten dieser Arbeit und Simulationsrechnungen mit der Embedded-Atom-
Methode (digitalisiert aus [6, Fig. 7])
Mischungsentropie sowie das Atomvolumen teils recht große Abweichungen von den zuge-
hörigen experimentellen Werten [6, Abb. 3-5]. Somit lässt sich die beobachtete Abweichung
zwischen den gemessenen und simulierten Viskositätswerten auf das für die Simulationen
verwendete theoretische Modell zurückführen.
Mit Molekulardynamik-Simulationen (MD) haben Das et al. die Eigenschaften der
Legierung Al80Ni20 untersucht [25]. Der im Rahmen der Veröffentlichung bestimmte Vis-
kositätsverlauf ist in Abbildung 5.4 mit den Messwerten aus dieser Arbeit verglichen. Die
Übereinstimmung zwischen simuliertem und gemessenem Verlauf wird von den Autoren
selbst als exzellent bezeichnet. Beginnend kurz über dem Liquiduspunkt weicht der wei-
tere Verlauf in der Veröffentlichung bei sinkenden Temperaturen stark vom Arrhenius-
Verhalten ab. Diese Abweichung schreiben die Autoren dem Auftreten einer chemischen
Nahordnung (CSRO - chemical short range order) zu.
5.2 Vergleich mit Daten aus Modellrechnungen
Verschiedene Modelle zur Vorhersage der Viskosität wurden bereits in Abschnitt 2.3.2
vorgestellt. An dieser Stelle sollen diese Modelle an den gemessenen Viskositätswerten
getestet werden. Zur besseren Vergleichbarkeit sollen die Viskositätswerte für die unter-
suchten Zusammensetzungen bei Temperaturen von 50 K über dem Liquiduspunkt ϑm,
bei ϑ = 1800◦C und ϑ = 2000◦C berechnet werden. Für die Berechnung der Viskositäts-
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Abbildung 5.4: Vergleich der Messdaten und des daran angepassten Arrhenius-Verlaufs
für die Legierung Al80Ni20 mit simulierten Viskositätswerten [25, digitalisiert aus Fig. 11]
werte wurden die bereits vorgestellten thermodynamischen Daten von Witusiewicz et
al. [96] sowie die gemessene Viskosität der reinen Metalle verwendet. Weitere eventuell
benötigte Größen sind in der Diskussion der einzelnen Modelle genannt.
Die nach dem Modell von Moelwyn-Hughes (2.24) berechneten Viskositätswerte
sind in Abbildung 5.5 dargestellt. Aus der Abbildung wird sofort deutlich, dass dieses
sehr einfache Modell die Verhältnisse innerhalb der flüssigen Legierungen nur unzurei-
chend wiedergeben kann. Dass es sich bei Abweichungen dieser Größenordnung nicht um
Einzelfälle handelt, zeigt eine Auflistung der Abweichungen zwischen mit verschiedenen
Modellen berechneten Viskositätsdaten und Messwerten für eine große Zahl von Legie-
rungssystemen [20, Tab. 1]. Für das Modell von Moelwyn-Hughes wurden dort bei
maximalen Temperaturen von 1200◦C Abweichungen von bis zu 230% angegeben.
Ein anderes Bild ergibt sich mit den in Abbildung 5.6 dargestellten Werten, die mit
dem Modell von Iida, Morita und Ueda (2.26) berechnet wurden. Die Entwicklung der
gemessenen Werte wird gut wiedergegeben. Dies gilt insbesondere für einen gedachten
mittleren Verlauf durch die dargestellten Messwerte. Dieser mittlere Verlauf entspricht
mit einer leichten Verschiebung zu kleineren Werten dem berechneten Verlauf. Ebenso gut
wird die Temperaturabhängigkeit der gemessenen Werte durch das Modell reproduziert.
Dies zeigt sich in der ebenfalls guten Übereinstimmung der Werte bei einer Temperatur
von 50 K über der Liquidustemperatur.
Die in Abbildung 5.7 dargestellten Daten wurden nach dem Modell von Kozlov,
Romanov und Petrov (2.27) berechnet. Die Übereinstimmung der berechneten Daten
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Abbildung 5.5: Nach dem Modell von Moelwyn-Hughes (2.24) berechnete Viskositäts-
daten (gefüllte Symbole) im Vergleich mit den Messwerten dieser Arbeit (offene Symbole).
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Abbildung 5.6: Nach dem Modell von Iida, Morita und Ueda (2.26) berechnete Vis-
kositätsdaten (gefüllte Symbole) im Vergleich mit den Messwerten dieser Arbeit (offene
Symbole).
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Abbildung 5.7: Nach demModell vonKozlov,Romanov und Petrov (2.27) berechnete
Viskositätsdaten (gefüllte Symbole) im Vergleich mit den Messwerten dieser Arbeit (offene
Symbole).
mit den Messwerten ist insbesondere auf der Ni-reichen Seite der Verläufe nicht gegeben.
Hier liegen die berechneten Werte deutlich zu hoch.
Das Modell nach Kaptay (2.29) wurde verwendet, um die in Abbildung 5.8 darge-
stellten Werte zu berechnen. Dabei wurden sowohl Dichtewerte verwendet, die nach dem
Modell der idealen Mischung berechnet wurden, als auch die von Plevachuk et al.
[70] experimentell bestimmten. Die aus den gemessenen Dichten berechneten Viskosi-
tätsisothermen verlaufen im Vergleich zu den mit den theoretischen Dichten berechneten
Isothermen bei leicht größeren Werten. Jedoch ändert sich der Verlauf der Werte in Ab-
hängigkeit von der Konzentration nicht wesentlich. Die Übereinstimmung der berechneten
Viskositätsverläufe mit den experimentell bestimmten Verläufen ist bei diesem Modell im
direkten Vergleich mit dem Modell von Iida et al. geringfügig schlechter. Jedoch offen-
bart dieses Modell bei der Temperaturabhängigkeit der berechneten Werte eine deutliche
Schwäche. Dies wird aus dem Verlauf der Werte für eine Temperatur von 50 K über den
Liquidustemperaturen deutlich. Während eine Übereinstimmung auf der Ni-reichen Seite
der Darstellung noch als gegeben angesehen werden kann, weichen die berechneten Werte
von der Mitte zur Al-reichen Seite der Darstellung immer weiter von den gemessenen
Werten ab.
Auf die Darstellung der nach dem Modell von Seetharaman und Du Sichen (2.28a)
berechneten Werte wurde verzichtet. Die berechneten Verläufe weichen sehr stark zu klei-
neren Werten ab und zeigen zudem Unstetigkeiten beim Übergang zu den Viskositäten
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Abbildung 5.8: Nach dem Modell von Kaptay (2.29) berechnete Viskositätsdaten im
Vergleich mit den Messwerten dieser Arbeit (offene Symbole). Die Modelldaten wurden
mit berechneten Dichten nach dem Modell der idealen Lösung (gefüllte Symbole und
Strichlinie) sowie mit den gemessenen Dichten von Plevachuk et al. [70] (zweifarbig
gefüllte Symbole und Punktlinie) berechnet.
der reinen Elemente. Die Unstetigkeiten werden durch die Definition der Größe ∆G∗ im
Modell verursacht. Unklar bleibt daher, warum das Modell in der zugehörigen Veröffent-
lichung für einige Systeme plausible Verläufe liefern konnte.
Alle gezeigten Modelle liefern glatte Isothermen ohne ausgeprägte Abweichungen bei
bestimmten Zusammensetzungen. Dies ist bei den verwendeten Eingabeparametern nicht
anders zu erwarten. In den gemessenen Isothermen sind dagegen Abweichungen vom glat-
ten Verlauf zu beobachten. Zum besseren Verständnis sind in Abbildung 5.9 die lokalen
Minima der Viskositätswerte bei xNi = [0.0, 0.1, 0.3, 0.6, 0.8, 0.9, 1] durch kubische Splines
verbunden. Zusätzlich sind die nach dem Modell von Iida et al. (2.26) berechneten Ver-
läufe ebenfalls dargestellt. Die gemessenen Viskositätswerte von Legierungen, deren Zu-
sammensetzung im Existenzgebiet von intermetallischen Phasen liegt, zeigen gegenüber
dem Verlauf durch die Minima eine Abweichung zu größeren Werten. Ein vergleichbares
Verhalten wurde von Walsdorfer et al. bereits für die Systeme In-Sn und In-Bi be-
obachtet [92]. Die Autoren diskutieren das Vorhandensein von Assoziaten in der Schmelze
als Grund für die Erhöhung der gemessenen Viskosität.
In der Veröffentlichung von Maret et al. wurde für die Legierung Al80Ni20 das Auf-
treten von chemischer Nahordnung beobachtet [59]. Roik et al. beschreiben die Bildung
von Clustern in Al-Ni-Schmelzen verschiedener Zusammensetzung [74, 75]. Die in [74, Fig.
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Abbildung 5.9: Isothermen der Viskosität bei Temperaturen von 1800◦C und 2000◦C im
Vergleich mit den Existenzgebieten der intermetallischen Phasen im Phasendiagramm des
Systems Al-Ni [84]. Dargestellt sind die im Rahmen dieser Arbeit gemessenen Isothermen
(offene Symbole), kubische Splines durch die lokalen Minima dieser Isothermen (durch-
gezogene Linie) sowie nach dem Modell von Iida et al. (2.26) berechnete Isothermen
(gefüllte Symbole und gestrichelte Linie).
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4c] dargestellte Konzentration der Cluster in der Schmelze zeigt lokale Maxima im Be-
reich der Al3Ni- sowie AlNi3-Phase. Für den Konzentrationsbereich der intermetallischen
Phase Al-Ni liegen keine Messwerte vor, so dass hier keine Aussage getroffen werden kann.
Auch andere Autoren haben das Vorhandensein einer chemischen Nahordnung besonders
auf der Al-reichen Seite des Systems diskutiert [24, 70]. Damit ist davon auszugehen,
dass die beobachteten Abweichungen hin zu höheren Viskositätswerten auf die Bildung
von Assoziaten mit ausgeprägter chemischer Nahordnung in der Schmelze zurückzuführen
sind.
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Kapitel 6
Zusammenfassung und Ausblick
6.1 Einordnung des neuen Viskosimeters
Ein neues Hochtemperaturviskosimeter wurde an Hand der in Abschnitt 3.2 definierten
Anforderungen aufgebaut. Bei den Testmessungen konnten Temperaturen von 1800◦C
sicher erreicht werden. Der Ofen selbst sowie das leere Torsionspendel wurden bei Tem-
peraturen bis 2100◦C erfolgreich getestet. Für dauerhafte Messungen bei Temperaturen
über 1800◦C ist jedoch die Kühlung des Bodenflansches am Ofen zu verbessern, da diese
bei der Herstellung nicht ausreichend dimensioniert worden ist. Die Kühlung des Deckels
wurde bereits im Rahmen der Testmessungen an die realen Erfordernisse angepasst.
Im Vergleich zu bisher existierenden Viskosimetern konnte gezeigt werden, dass Pro-
benvolumina von 4 − 5 cm3 für die Messung der Viskosität ausreichend sind. Größere
Probenvolumina können mit einem anderen Probencontainer ebenfalls prozessiert wer-
den und sind vor allem bei Legierungen mit niedriger Dichte (vgl. Messungen an reinem
Aluminium) im Interesse von exakten Messungen angezeigt.
Als Tiegelmaterialien konnten Al2O3, hexagonales BN, Y2O3, Graphit und Zr2O3 er-
folgreich getestet werden. Im Ergebnis bleibt festzuhalten, dass es das Tiegelmaterial für
Temperaturen über 1500◦C nicht gibt. Es ist für jede Schmelze im Einzelfall zu prüfen, ob
sich ein Material im gewünschten Temperaturbereich gegenüber der Schmelze chemisch
inert verhält. Ebenso kann der Einfluss des Tiegelmaterials auf die Messergebnisse nicht
pauschal abgeschätzt werden. Während die Wahl des Tiegelmaterials bei einigen Proben
keinen messbaren Einfluss auf die Ergebnisse hatte (vgl. Messung an reinem Kupfer),
konnten bei anderen Metallen, wenn auch kleine, Einflüsse festgestellt werden. Verant-
wortlich dafür sind vermutlich Unterschiede im Benetzungsverhalten von Schmelze und
Tiegelmaterial. Eine direkte Beobachtung des Benetzungsverhaltens durch Messung der
Randwinkel zwischen Schmelze und Tiegelmaterialien konnte im betreffenden Tempera-
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turbereich nicht durchgeführt werden.
Die zur Steuerung des Viskosimeters sowie zur Aufnahme und Auswertung der Mess-
werte benötigte umfangreiche Software wurde entwickelt und ebenfalls erprobt. Die Mes-
sung der Schwingung mittels positionsempfindlichem Detektor hat sich als vorteilhaft
erwiesen, da eventuelle Störungen in der Schwingung sofort erkennbar sind. Gleichzeitig
führt die große Zahl von Messpunkten pro Schwingungsperiode zu einem kleineren statis-
tischen Fehler im Vergleich zur bisher häufig angewandten Methode mit zwei Punkten pro
Periode [63]. In der Auswertesoftware wurden die Arbeitsgleichungen von Roscoe (2.19)
und Beckwith (2.20) implementiert. Im Rahmen des Messfehlers konnte keine Abwei-
chung zwischen den mit beiden Gleichungen berechneten Werten festgestellt werden.
6.2 Viskosität von Schmelzen des Systems Al-Ni
In der vorliegenden Arbeit wurde die dynamische Viskosität im System Al-Ni in einem
breiten Konzentrations- und Temperaturbereich bestimmt. Damit steht für das System
neben den Daten von Petrushevskyy et al. ein zweiter umfangreicher Satz an Mess-
daten zur Verfügung. Die Messwerte beider Arbeiten stimmen in den Randbereichen des
Systems gut überein (vgl. Abb 5.1). Teilweise deutliche Abweichungen treten im Bereich
der intermetallischen Phasen auf. Mit den aus der originalen Veröffentlichung zugänglichen
Daten sind experimentelle Fehler im zugehörigen Konzentrations- und Temperaturbereich
als Ursache für die Abweichungen zu vermuten.
Die von Mavilla-Chathoth et al. [61] gemessenen Werte für die Diffusionsko-
effizienten wurden mit der Sutherland-Einstein-Gleichung (2.9) in Viskositätswerte
umgerechnet und mit den gemessenen Viskositätswerten verglichen (vgl. Abb. 5.2). Auch
hier zeigt sich eine gute Übereinstimmung der beiden Datensätze. Für Stoffmengenanteile
Ni von 0.38 ≤ xNi ≤ 0.75 liegen aufgrund von Beschränkungen in der erreichbaren Tem-
peratur leider keine Diffusionskonstanten vor. Somit ist für den interessanten Bereich der
intermetallischen Phasen kein Vergleich der Daten möglich.
Ein Vergleich der Messdaten mit Daten aus Computersimulationen von Asta et al.
[6] (vgl. Abb. 5.3) konnte den prinzipiellen Verlauf der Viskositätsisothermen bestätigen.
Jedoch waren die absoluten Werte aus den Simulationen deutlich kleiner als die Mess-
werte. Eine weitere Simulationen wurde von Das et al. [25] für die Legierung Al80Ni20
durchgeführt. Im Vergleich mit dem gemessenen Viskositätsverlauf ergab sich eine sehr
gute Übereinstimmung (vgl. Abb. 5.4).
Die Eignung verschiedener theoretischer Modelle zur Vorhersage der Viskosität in Ab-
hängigkeit von Zusammensetzung und Temperatur wurde getestet und in Abschnitt 5.2
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beschrieben. Die nach dem Modell von Iida et al. (2.26) berechneten Werte zeigten
sowohl beim prinzipiellen Verlauf der Viskositätsisothermen als auch bei der Temperatur-
abhängigkeit die beste Übereinstimmung. Keines der Modelle war allerdings in der Lage,
die Abweichungen der Isothermen von einem glatten Verlauf bei Zusammensetzungen im
Bereich der intermetallischen Phasen zu reproduzieren. Eine solche Fähigkeit wäre von
den beiden Modellen (vgl. Gleichungen (2.21) und (2.23)) zu erwarten, die strukturelle
Daten der flüssigen Phase als Eingangsparameter verwenden. Für einen Test im gesamten
System fehlen jedoch die entsprechenden experimentell bestimmten Paarverteilungsfunk-
tionen sowie Paarpotenziale.
Als Herausforderung stellte sich bei den vorliegenden Messungen die Auswahl der Tie-
gel dar. Es konnte unter Berücksichtigung der chemischen, thermophysikalischen und nicht
zuletzt wirtschaftlichen Randbedingungen kein Tiegelmaterial verwendet werden, das sich
gegenüber den Randkomponenten, allen untersuchten Legierungen sowie dem Probencon-
tainer chemisch vollkommen inert verhalten hat. Die Messung des Systems in Tiegeln
aus den Materialien BN und Y2O3 stellt unter den gegebenen Randbedingungen einen
guten Kompromiss dar. Wie an den Messungen der Al-reichen Legierungen zu erkennen
ist, konnte eine Beeinflussung der Messungen durch Reaktionen mit dem Tiegelmaterial
nicht ganz vermieden werden (vgl. Abschnitt 4.3.3).
6.3 Ausblick
Mit den im Rahmen dieser Arbeit erhaltenen Ergebnisse wurde besonders im Bereich
der hochschmelzenden Legierungen experimentelles Neuland erkundet. Naturgemäß sind
für diese Legierungen keine weiteren experimentellen Erkenntnisse vorhanden, die eine
Einordnung der Daten erlauben würden. Es bleibt zu hoffen, dass die betreffenden Legie-
rungen auch im Hinblick auf andere Eigenschaften untersucht werden. Nur so kann sich
in Zukunft sich ein geschlossenes Bild zu den Eigenschaften der Schmelzen des Systems
Al-Ni ergeben.
Die Eignung des aufgebauten Viskosimeters für die Untersuchungen von hochschmel-
zenden Legierungen konnte mit den durchgeführten Messungen am System Al-Ni ein-
drucksvoll belegt werden. Die Entwicklung des Viskosimeters sowie der experimentellen
Prozeduren sollte damit jedoch nicht als abgeschlossen betrachtet werden. Speziell im
Hinblick auf Messungen an Systemen mit noch höheren Liquidustemperaturen sind noch
einige Optimierungen möglich bzw. erforderlich.
Die Homogenität des Temperaturfeldes im Ofen lässt sich durch eine gezielte Störung
der Konvektion des Schutzgases weiter verbessern. Dies lässt sich über flache Kreisringe
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erreichen, die in regelmäßigen Abständen zueinander waagerecht in den freien Raum zwi-
schen Heizer und Probencontainer platziert werden. Als Material bietet sich wegen seiner
leichten Bearbeitbarkeit und Temperaturbeständigkeit BN an.
Für dauerhafte Messungen bei Temperaturen über 1800◦C muss die Kühlung des Bo-
denflansches des Ofens verbessert werden. Wie sich während der Untersuchungen gezeigt
hat, wurde diese vom Hersteller für solche Temperaturen nicht ausreichend dimensioniert.
Für die Präparation der Proben sollte eine Infrastruktur geschaffen werden, die es
erlaubt, die Proben in der Form der bei den Viskositätsmessungen verwendeten Tiegeln
herzustellen und auch außerhalb des Viskosimeters zu homogenisieren. Damit kann das in
den Tiegeln zur Verfügung stehende Volumen besser ausgenutzt werden. Als Nebeneffekt
können die Experimente effizienter durchgeführt werden, da die zur Homogenisierung der
Proben erforderliche Zeit im Viskosimeter entfällt.
Ein weites und vor allem interdisziplinäres Aufgabenfeld stellt die Bereitstellung ge-
eigneter Tiegel für zukünftige Messungen dar. Potenziell geeignete Materialien sind in
ausreichender Anzahl vorhanden. Oft erweist sich jedoch die Herstellung von Tiegeln aus
diesen Materialien als sehr schwierig bzw. nach dem derzeitigen Stand der Technik un-
möglich. Dadurch bedingt sind die Kosten für derartige Tiegel zur Zeit nicht tragbar. Ein
möglicher Ausweg aus dieser unbefriedigenden Situation könnten beschichtete Tiegel sein.
Ein leicht zu bearbeitendes und thermisches stabiles Material wird als Grundtiegel be-
nutzt und mit einem Material beschichtet, dass sich gegenüber der flüssigen Probe sowie
der Umgebung chemisch inert verhält.
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Anhang A
Gemessene Viskositätsverläufe
In den folgenden Abbildungen sind die gemessenen Viskositätsverläufe aller untersuchten
Legierungen dargestellt.
In den Darstellungen begrenzen die blauen und mit ϑmin und ϑmax bzw. 1000/Tmin
und 1000/Tmax bezeichneten Linien das Intervall der Messwerte, an das die Parameter
des Arrhenius-Gesetzes (Gleichung (2.6)) angepasst wurden. Die schwarz gepunkteten
und mit ϑm bzw. 1000/Tm bezeichneten Linien markieren die aus dem Phasendiagramm
des Systems Al-Ni (Abbildung 2.3) digitalisierte Liquidustemperatur.
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Abbildung A.1: An der Schmelze von reinem Al gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.2: An der Schmelze der Legierung Al90Ni10 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.3: An der Schmelze der Legierung Al80Ni20 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.4: An der Schmelze der Legierung Al75Ni25 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.5: An der Schmelze der Legierung Al70Ni30 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.6: An der Schmelze der Legierung Al60Ni40 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.7: An der Schmelze der Legierung Al50Ni50 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.8: An der Schmelze der Legierung Al40Ni60 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.9: An der Schmelze der Legierung Al30Ni70 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.10: An der Schmelze der Legierung Al26Ni74 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.11: An der Schmelze der Legierung Al20Ni80 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.12: An der Schmelze der Legierung Al10Ni90 gemessener Viskositätsverlauf.
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Abbildung A.13: An der Schmelze von reinem Ni gemessener Viskositätsverlauf.
Anhang B
Benutzerhandbuch zum Viskosimeter
B.1 Aufbau des Viskosimeters
B.1.1 Auswahl des Standortes
Um Störungen bei der Schwingungsmessung zu vermeiden, ist ein von Gebäude- und ande-
ren Störschwingungen freier Standort essentiell. Ideal ist dabei ein Standort im Keller oder
nicht unterkellertem Erdgeschoss. Ebenso sollte am Standort des Messgerätes möglichst
wenig Publikumsverkehr vorhanden sein.
Für die Aufstellung des Viskosimeters und der nötigen Zusatzeinrichtungen wird eine
Fläche von ca. (3 × 4) m2 benötigt. Dabei beträgt die Grundfläche des eigentlichen
Messgerätes (1.4 × 1.4) m2. Die Höhe des Raumes muss mindestens 2.6 m betragen, wobei
eine größere Höhe und eventuell ein Kran für Aufbau und Wartungsarbeiten sinnvoll sind.
Zum Betrieb des Messgerätes werden die folgenden Anschlüsse und Medien benötigt:
1. ein Stromanschluss 400 V, 63 A für den Betrieb des Ofens
2. drei Stromanschlüsse 230 V, 16 A für den Betrieb der Zusatzeinrichtungen
3. fünf Anschlüsse an einen gebäudeseitig vorhandenen Kühlwasserkreislauf für 3/8
Schläuche und einem Differenzdruck von mindestens 2 bar zwischen Vor- und Rück-
lauf. Für die Kühlung des Torsionsdrahtes ist eine Temperaturstabilität von ±1 K
notwendig!
4. ein Anschluss an eine Druckluftversorgung mit einem Druck von mindestens 4 bar
(die Druckluft kann auch von einem lokalen Kompressor erzeugt werden. Jedoch
müssen die von einem Kompressor ausgehenden Störschwingungen gedämpft wer-
den!)
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Abbildung B.1: Grundplatte aus Beton mit dem Unterteil des Gestells. (1) Bohrungen
zur Befestigung des Galgens, (2) Querträger zur Aufnahme des Ofens
5. eine Druckgasflasche mit Argon der Reinheit 5.0 oder besser und einem im Bereich
von −1 bar ≤ p ≤ 1 bar (relativ zum Atmosphärendruck) regelbaren Druckmin-
derer
B.1.2 Aufbau von Grundplatte und Gestell
Der Aufbau des Gerätes beginnt mit der Grundplatte aus Beton. Diese wird zum Schutz
vor Störschwingungen auf ein etwa fünf Zentimeter starkes Bett aus trockenem Quarzsand
der Körnung 1-3 mm gelegt.
Das Sandbett wird in einem Holzrahmen vorbereitet und mit Hilfe einer Wasserwaage
möglichst waagerecht abgezogen. Dabei ist insbesondere darauf zu achten, dass der Sand
auf der ganzen Fläche die gleiche Dichte hat. Um eine gleichmäßige Dichte zu erreichen,
sollte man es vermeiden, sich im Sand abzustützen, zu laufen oder den Sand absichtlich
zu verdichten.
Ist das Sandbett wie beschrieben vorbereitet, wird die Betonplatte senkrecht von oben
auf den Sand abgelegt. Die Lage der Betonplatte ist nochmals mit der Wasserwaage zu
kontrollieren. Ergeben sich größere Abweichungen von der Waagerechten, muss das Sand-
bett korrigiert werden. Die Betonplatte hat eine Größe von (1.3 × 1.3 × 0.1) m3 und
eine Masse von ca. 250 kg. In der Mitte befindet sich eine Aussparung, die für eventuell
nach unten abstehende Vakuumbauteile vorgesehen ist. Auf der Betonplatte wird nun das
Unterteil des Gestells ausgerichtet. Dazu werden zuerst die vier Aluminiumteller auf die
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Abbildung B.2: Gestell (Unterteil und Käfig) mit montiertem Bodenflansch des Ofens. (1)
Befestigungspunkte des Käfigs auf dem Unterteil des Gestells, (2) Kühl- und Kontaktblö-
cke auf dem Bodenflansch des Ofens, (3) Befestigungspunkte für den Galgen
Bohrungen an den Ecken der Betonplatte gelegt. An den Füßen des Unterteils des Gestells
werden die Gewindespindeln etwa bis zur Hälfte eingeschraubt. Nun kann das Unterteil
mit den Gewindespindeln in die Vertiefungen der Aluminiumteller gestellt werden (siehe
Abbildung B.1). Dabei ist die spätere Orientierung des Gerätes zu beachten. Die in Ab-
bildung B.1 mit (1) markierten Bohrungen kennzeichnen die Rückseite des Gerätes. Vor
dem weiteren Aufbau ist das Unterteil mit Hilfe der Gewindespindeln waagerecht auszu-
richten. Sofern noch nicht geschehen, müssen nun die in Abbildung B.1 mit (2) markierten
Querträger zur Aufnahme des Ofens an das Unterteil des Gestells montiert werden.
Auf das waagerecht ausgerichtete Unterteil des Gestells wird nun der Käfig für Ofen
und 19-Einschübe montiert (siehe Abbildung B.2). Die Befestigung am Gestellunterteil
erfolgt mit je zwei Schrauben an den kurzen Seiten des Käfigs (1). Hier ist ebenfalls auf
die Orientierung zu achten: Die Bohrungen zur Befestigung des Galgens (2) im Unterteil
und im Käfig müssen sich auf einer Seite befinden.
B.1.3 Montage des Ofens
Da das Gestell in diesem Zustand noch genug freien Platz zum Arbeiten bietet, wird nun
der Ofen montiert. Der erste Schritt besteht darin, den Bodenflansch des Ofens auf die vier
Bolzen der Befestigungen zu setzen und mit Hilfe der Muttern waagerecht auszurichten.
Der Stand der Arbeiten bis zu diesem Punkt ist in Abbildung B.2 und B.3 dargestellt.
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Abbildung B.3: Montierter Bodenflansch des Ofens. (3) Kühlblöcke, (4) Kontaktblöcke
Auf dem fertig montierten Bodenflansch sind zwei feststehende Kühlblöcke (3) aus
Kupfer zu sehen. Die zur Öffnung im Flansch zeigenden Flächen der Kühlblöcke sind
angeschrägt und dienen als Widerlager für die beweglichen Kontaktblöcke (4). Die elek-
trische Isolation zwischen Kühl- und Kontaktblock erfolgt durch ein ca. 1 mm starkes
Glimmerplättchen. Die Kontaktblöcke liegen von außen am Heizelement an und drücken
dieses gegen einen ringförmigen Träger aus Keramik. Dieser Träger dient ebenfalls der
elektrischen Isolation des Heizelements gegen den Bodenflansch.
Bei der Montage des Heizelements ist größte Vorsicht geboten, da das Heizelement in
unmontiertem Zustand mechanisch instabil ist. Zur Montage setzt man zuerst den ke-
ramischen Träger in die Vertiefung im Bodenflansch ein. Danach wird das Heizelement
vorsichtig auf den keramischen Träger gesetzt. Dabei müssen die Schnitte zwischen den
beiden Halbschalen am unteren Ende des Heizelementes auf der gedachten Mittellinie
zwischen den Kühlblöcken liegen. Um ein Abrutschen des Heizelements vom Träger zu
verhindern, müssen nun sofort die Kontaktblöcke zwischen Heizelement und Kühlblöcke
angebracht aber noch nicht fixiert werden. Vor dem weiteren Aufbau ist nun nochmals
die Ausrichtung des Heizelements zu kontrollieren: Die Spalte zwischen den Halbschalen
müssen mittig ausgerichtet sein und auf beiden Seiten eine Weite von 6.5 mm aufwei-
sen. Eine falsche Ausrichtung hat mechanische Spannungen im Heizelement zur Folge, die
im Extremfall zum Bruch des Heizelements führen können. Sodann werden die beiden
Kontaktblöcke mit je einer Edelstahlschraube gesichert. Die Schrauben sind mit Kera-
mikhülsen zur elektrischen Isolation gegen den auf Erdpotenzial liegenden Bodenflansch
versehen und werden durch die Bohrungen in der Mitte der Kontaktblöcke in den Bo-
denflansch eingeschraubt. Die Schrauben dürfen nur fingerfest angezogen werden, um den
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Abbildung B.4: Auf dem Bodenflansch des Ofens montiertes Heizelement
Kontaktblöcken genug Raum für die thermische Ausdehnung zu lassen. Zum Abschluss
prüft man mit einem Multimeter die elektrische Isolation zwischen Heizelement und Bo-
denflansch. Sollte hier ein Kurzschluss vorhanden sein, ist die Montage des Heizelementes
zu korrigieren. Das fertig montierte Heizelement ist in Abbildung B.4 gezeigt.
Um Wärmeverluste durch die untere Öffnung des Ofens zu vermeiden, muss ein Isola-
tionsstopfen in den Heizerraum eingesetzt werden. Dieser sitzt im montierten Zustand auf
dem Keramikträger des Heizers und füllt den gesamten Raum zwischen den Halbschalen
am unteren Ende des Heizelements aus. Durch die Öffnung in der Mitte wird später die
Temperatur der Probe mit einem Pyrometer gemessen. Der montierte Stopfen ist in B.5
gezeigt.
Die gesamte radiale Isolation des Ofens muss nun von oben über den Heizer geschoben
werden (Abbildung B.6). Auch hierbei ist größte Vorsicht angebracht, um das Heizelement
nicht zu beschädigen. Vor der Montage sind die Muttern auf den vier Gewindestangen zu
kontrollieren und ggf. fingerfest anzuziehen. Die Gewindestangen halten den Aufbau der
Isolation zusammen. Dass sich die Muttern während des Betriebs wieder lockern, ist in
der thermischen Ausdehnung begründet und daher als normal anzusehen. Im Bodenblech
der Isolation sind seitlich je zwei Bohrungen vorhanden. Durch diese Bohrungen wird die
Isolation auf den Kühlblöcken des Bodenflansches befestigt. Die Befestigung erfolgt mit
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Abbildung B.5: Unterer Teil des Heizelements mit eingesetztem Isolationsstopfen (1).
vier Schrauben aus Edelstahl, die fest angezogen werden müssen. Nach der Montage der
Isolation ist es erneut empfehlenswert, die elektrische Isolation des Heizkreises gegen den
Boden mit einem Multimeter zu prüfen.
Zur Komplettierung des Ofens muss nun der Mantel des Ofens montiert werden (Ab-
bildung B.7). Dafür wird zuerst der Dichtring aus FPM-Kautschuk in die umlaufende Nut
des Bodenflansches gelegt. Danach kann der Mantel vorsichtig von oben über die Isolati-
on geschoben werden. Dabei ist die Orientierung der Bohrungen im Rand des Mantels zu
beachten. Die Bolzen, auf denen bereits der Bodenflansch steht, stecken auch in diesen
Bohrungen. Die Abdichtung der Verbindung erfolgt mit sechs Spannpratzen.
Auf den Mantel kann nun der Deckflansch des Ofens montiert werden. Dazu wird
ein weiterer Dichtring aus FPM-Kautschuk auf dem Rand des Mantels ausgelegt und
der Deckflansch mit seiner umlaufenden Nut darüber gelegt. Rutscht der Dichtring nicht
sofort in die Nut, hilft ein vorsichtiges horizontales Bewegen des Deckflansches. Im Rand
des Deckflansches befinden sich ebenfalls vier Bohrungen. Diese dienen zur Orientierung
und müssen in ihrer Lage mit den Bohrungen in den Rändern von Bodenflasch und Mantel
übereinstimmen.
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Abbildung B.6: Montierte radiale Isolation des Ofens. (1) Schraube zur Befestigung der
radialen Isolation auf den Kühlblöcken
B.1.4 Montage des Vakuumsystems
Bevor die Komplettierung des Gestells fortgesetzt wird, sollte man den noch reichlich
vorhandenen freien Platz nutzen, um wesentliche Teile des Vakuumsystems zu montieren.
Man beginnt am besten am unteren Ende des Ofens mit der Befestigung des unteren
Doppelkreuzes. Das nach unten gerichtete Ende des Doppelkreuzes wird mit dem Blind-
flansch verschlossen, der den Umlenkspiegel für das Pyrometer trägt. Dieser Flansch sowie
einer der seitlichen Flansche für das Schauglas des Pyrometers werden nicht mit Metall-
dichtungen sondern mit solchen aus FPM-Kautschuk verschlossen, da beide Flansche zu
Reinigungszwecken hin und wieder geöffnet werden müssen.
Die Montage von Vakuumschieber und Turbomolekularpumpe am unteren Doppelkreuz
ist der nächste Schritt. Die Pumpe muss dabei in Richtung eines der beiden 19-Racks
im Käfig zeigen. Die Einbaurichtung der Pumpe bestimmt die spätere Lage der Elek-
tronikeinschübe (gegenüber von der Pumpe). Man sollte sich daher an den räumlichen
Gegebenheiten orientieren. Zuerst wird der Vakuumschieber so am Doppelkreuz mon-
tiert, dass der Pneumatikzylinder im Winkel von 45◦ zur Horizontalen nach unten zeigt.
Die Richtung des Gasflusses ist auf dem Schieber markiert und bei der Montage ebenfalls
zu beachten. Die Turbopumpe ist so am Schieber zu montieren, dass der Abgasflansch
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Abbildung B.7: Montierter Ofenmantel
nach unten zeigt. Damit wird verhindert, dass Gegenstände in den Rotor der Pumpe ge-
langen können. Gegenüber von der Turbopumpe wird der Adapterflansch auf DN 16 KF
an das Doppelkreuz montiert. An den Adapterflansch werden über ein Rohrkreuz die bei-
den Eckventile für Gasein- und -auslass sowie der kapazitive Messkopf montiert. Zwischen
dem Rohrkreuz und den beiden Ventilen werden Viton-Dichtungen mit einem Porenfilter
aus Sintermetall eingesetzt. Die Filter schützen die Ventile zum einen vor Verschmut-
zungen durch Graphitstaub und verhindern größere Druckschwankungen beim Betätigen
der Ventile zur Druckregelung. Abschließend wird an der noch freien Öffnung des unteren
Doppelkreuzes über einen Reduzierflansch der zweite Druckmesskopf (Pirani/Heißkatode)
montiert.
Am oberen Ausgang des Ofens wird ebenfalls ein Doppelkreuz montiert. Vor der Mon-
tage muss die Vakuumseite des Doppelkreuzes mit Graphitlack (Graphit 33 von CRC
Industries) behandelt werden, um später unerwünschte Reflexionen des Lasers an der
Edelstahloberfläche zu vermeiden. Die Öffnung gegenüber der Öffnung des Ofens bleibt
bis zum Ende frei, da hier der Pendelturm aufgesetzt wird.
Die obere Turbopumpe mit Schieber wird über der unteren Turbopumpe analog zu
dieser montiert. An die beiden Öffnungen des Doppelkreuzes gegenüber der Pumpe sowie
auf der Vorderseite des Gerätes werden die beiden Schaugläser für den Laser und den
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Abbildung B.8: Aufbau des Vakuumsystems.
positionsempfindlichen Detektor montiert. Diese werden zur leichteren Reinigung ebenfalls
mit Dichtungen aus FPM-Kautschuk gedichtet. Alle möglicherweise reflektierenden Teile
auf der Vakuumseite des Schauglases werden ebenfalls mit Graphitlack behandelt, um
ungewollte Reflexionen des Lasers zu vermeiden.
Die Öffnung auf der Rückseite des Gerätes wird über einen Reduzierflansch mit dem
Überdruckventil verschlossen. Die Montage stellt eine gute Gelegenheit dar, Einstellung
und Funktionsfähigkeit des Überdruckventils zu prüfen.
Das Vakuumsystem wird nun durch die Montage der Vorvakuumseite komplettiert.
Dabei geht man nach dem Plan des Vakuumsystems in Abbildung B.8 vor.
B.1.5 Komplettierung des Gestells
Nachdem Ofen und Vakuumsystem komplettiert sind, kann der Aufbau des Gestells, wie in
Abbildung B.9 dargestellt, fortgesetzt werden. Dazu werden auf der Oberseite des vorhan-
denen Gestells vier Füße zur Aufnahme des Verschiebemechanismus für den Pendelturm
montiert. Auf diesen Füßen wird die Aluminiumplatte mit vier Schrauben befestigt. Da-
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Abbildung B.9: Gestell mit montiertem Verschiebemechanismus. (1) Befestigungspunkte
der Füße, (2) Befestigungspunkte der Platte auf den Füßen, (3) Lagerstangen, (4) Alu-
miniumring
bei ist die Ausrichtung der Platte zu beachten: Um den kreisförmigen Ausschnitt in der
Aluminiumplatte sind drei Gruppen von Gewindebohrungen in Form eines gleichseitigen
Dreiecks angeordnet. Die Spitze dieses Dreiecks muss zur Rückseite des Gerätes zeigen.
In den Bohrungen um den kreisförmigen Ausschnitt in der Aluminiumplatte werden die
drei Lagerstangen des Verschiebemechanismus befestigt. Bevor die Lagerstangen an ihrem
oberen Ende mit einem Aluminiumring verbunden und so stabilisiert werden, müssen auf
jede Lagerstange zwei Linearlager zur Verschiebung des Pendelrohres montiert werden.
Nun kann der Galgen an die Rückseite des Gestells montiert werden. Vor der Befesti-
gung des Galgens ist das Gegengewicht für das Pendelrohr von oben in das Vierkantrohr
des Galgens einzubauen. Damit das Gewicht während der Befestigung nicht nach unten
aus dem Rohr herausrutscht, ist das Gewicht durch einen Bolzen in den dafür vorgesehenen
Bohrungen zu sichern. Nach dem Einbau des Gewichtes müssen die beiden Umlenkrollen
für das Seil zwischen Pendelrohr und Gegengewicht montiert werden.
Der so komplettierte Galgen wird dann, wie in Abbildung B.10 dargestellt, am Gestell
befestigt. Zuerst wird die obere Befestigungsplatte (1) mit dem Gestell verschraubt. In
einem zweiten Schritt wird das untere Ende des Galgens verschraubt. Zu beachten ist,
dass sich die Verschraubung am unteren Ende des Galgens im Inneren des Vierkantrohres
befindet.
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Abbildung B.10: Gestell mit montiertem Verschiebemechanismus. (1) Befestigungspunkte
der Füße, (2) Befestigungspunkte der Platte auf den Füßen, (3) Lagerstangen, (4) Alu-
miniumring
B.1.6 Montage des Pendelrohres
In den Verschiebemechanismus muss nun das Pendelrohr eingebaut werden (siehe Ab-
bildung B.11). Dabei ist wie folgt vorzugehen: Die vorderen Hälften der Klemmplatten
(1) werden an den Linearlagern auf den vorderen Lagerstangen befestigt. Nun wird das
Pendelrohr auf den noch freien Flansch des oberen Doppelkreuzes aufgesetzt und dort
provisorisch arretiert. Passt das Pendelrohr nun bereits exakt in die halbkreisförmigen
Ausschnitte der Halteplatten, kann die Montage fortgesetzt werden. Passt das Pendel-
rohr nicht in die Aussparungen, müssen eventuell der Ofen und/oder der Tisch mit dem
Verschiebemechanismus ausgerichtet werden.
Endgültig befestigt wird das Pendelrohr durch die Verbindung der hinteren Hälften der
Klemmplatten (2) mit ihren vorn liegenden Gegenstücken (1). Zuletzt werden die beiden
noch nicht befestigten Linearlager mit den Klemmplatten verschraubt.
Nachdem man das Pendelrohr über ein Seil mit dem Gegengewicht im Inneren des
Galgens verbunden hat, kann die Funktion des Verschiebemechanismus geprüft werden.
Lässt sich das Pendelrohr problemlos auf und ab schieben und passen auch die Schrauben
in die Flanschverbindung zwischen oberem Doppelkreuz und Pendelrohr, ist die Montage
ordnungsgemäß erfolgt.
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Abbildung B.11: Montiertes Pendelrohr im Verschiebemechanismus. (1) vordere Hälfte
der Klemmplatten, (2) hintere Hälfte der Klemmplatten, (3) Linearlager
B.1.7 Montage des Pendels
Das schwingende System besteht aus dem eigentlichen Pendel und dem Anregungsmecha-
nismus. Das Pendel ist mittels Torsionsdraht an einer beweglichen Scheibe aufgehängt.
Der Torsionsdraht ist in der Scheibe und am oberen Ende des Pendels geklemmt und
hat eine freie Läge von 455 mm. Als Torsionsdraht wird die E-Saite einer Akustikgitarre
verwendet (Plain Steel, d = 0,009"). Abbildung B.12 zeigt die Lagerscheibe mit bereits
eingeklemmtem Torsionsdraht. Die ebenfalls im Bild sichtbaren Gewindespindeln dienen
der Feineinstellung der Pendelhöhe. Bei einer eventuell notwendigen Höhenverstellung
ist allerdings darauf zu achten, dass die Scheibe mit der Klemmvorrichtung parallel zur
Lagerscheibe bleibt.
Nachdem die Klemmvorrichtung des Pendels an das untere Ende des Torsionsdrahtes
angebracht worden ist (die Länge des Drahtes ist unbedingt zu beachten!), kann die La-
gerscheibe in das Kugellager eingesetzt werden. Dabei ist wie in Abbildung B.13 gezeigt
vorzugehen: Das Kugellager wird in die Rollenbahn am obereren Ende des Pendelroh-
res eingesetzt. Dabei ist darauf zu achten, dass die Bahn und das Kugellager frei von
Verschmutzungen sind. Auf das Kugellager wird nun die Lagerscheibe aufgesetzt. Beim
Einbau ist darauf zu achten, dass der Torsionsdraht nicht geknickt wird und im Inneren
des Pendelrohrs frei nach unten hängt.
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Abbildung B.12: Lagerscheibe des Pendels mit geklemmten Torsionsdraht
Nach dem Einbau der Lagerscheibe kann die Drehdurchführung zur Schwingungsan-
regung auf das Pendelrohr aufgesetzt werden. Dazu wird auf der vakuumseitigen Achse
der Drehdurchführung eine Scheibe mit drei Zapfen befestigt. Diese Scheibe stellt das
Gegenstück zu den drei Bohrungen auf der Oberseite der Lagerscheibe dar. Die Dreh-
durchführung wird nun mit eingelegter Cu-Dichtung auf den Reduzierflansch aufgesetzt
und fixiert aber noch nicht fest verbunden. Dreht man die Baugruppe nun auf den Kopf
sind die drei Zapfen zu sehen. Die Position der Scheibe mit den Zapfen auf der Achse
der Drehdurchführung ist dann richtig eingestellt, wenn sich die runde Scheibe, aus der
die drei Zapfen herausstehen, etwa 1 mm hinter der Innenseite des Reduzierflansches be-
findet. Die komplette Baugruppe ist in Abbildung B.14 fertig montiert dargestellt. Wenn
die Höhe der Scheibe korrekt ist, kann die Verschraubung zwischen Reduzierflansch und
Drehdurchführung fest angezogen werden. Zur Montage der Drehdurchführung auf das
Pendelrohr wird eine Dichtung aus FPM-Kautschuk verwendet. Nachdem die Dichtung
auf den Flansch des Pendelrohrs aufgelegt ist, wird der Reduzierflansch mit der Dreh-
durchführung aufgesetzt. Dabei müssen die Zapfen in die Bohrungen der Lagerscheibe
greifen. Man fixiert die Verbindung und prüft die freie Beweglichkeit der Drehdurchfüh-
rung. Sollte eine Bewegung nur schwer oder gar nicht möglich sein, muss die Lage der
Scheibe auf der Achse der Drehdurchführung oder die Lage des Dichtrings korrigiert wer-
den. Nun kann die Drehdurchführung auf dem Pendelrohr befestigt werden. Abbildung
B.15 zeigt die Drehdurchführung auf dem Pendelrohr. Allerdings fehlen in der Abbildung
noch die Schrauben.
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Abbildung B.13: Einsetzen des Kugellagers und der Lagerscheibe zur Aufhängung des
Pendels.
Am unteren Ende des Torsionsdrahtes befindet sich die Klemmvorrichtung für das Pen-
del. An dieser wird nun das Pendel befestigt. Der obere Teil des Pendels besteht aus dem
Spiegelträger und je einer Wärmeisolationsstufe darüber und darunter. Der komplette,
bereits am Torsionsdraht befestigte obere Teil des Pendels ist in Abbildung B.16 gezeigt.
Der untere Teil des Pendels mit Pendelstab und Probencontainer wird ganz am Ende nach
dem Abschluss aller Arbeiten mit dem Oberteil des Pendels verbunden.
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Abbildung B.14: Fertig montierte Drehdurchführung zur Schwingungsanregung.
Abbildung B.15: Drehdurchführung auf dem Kopf des Pendelrohres (noch ohne Schrau-
ben).
B.1.8 Installation der Steuerung
Die komplette Steuerung des Gerätes ist in insgesamt drei Einschüben in 19-Technik
verbaut und über Datenkabel mit dem Steuerrechner verbunden.
Der erste Einschub enthält die gesamte Elektronik für das Vakuumsystem. Diese um-
fasst ein Steuergerät für die Druckmessung und zwei Netz- und Steuergeräte für die beiden
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Abbildung B.16: Oberteil des Pendels mit Spiegelträger und Wärmeisolation.
Turbomolekularpumpen. Hier sei auf die zu den entsprechenden Geräten mitgelieferten
Handbücher verwiesen. Im Hinblick auf die Kommunikation zwischen Steuersoftware und
Druckmessung ist es allerdings wichtig, die Druckmessköpfe an den richtigen Port am Steu-
ergerät anzuschließen. Dabei muss der Hochdruckmesskopf (0.1 mbar ≤ p ≤ 1100 mbar)
an Sensoreingang 1 und der Niederdruckmesskopf (10−6 mbar ≤ p ≤ 10 mbar) an Sensor-
eingang 2 angeschlossen werden. Bei fehlerhaftem Anschluss ist eine korrekte Druckrege-
lung nicht möglich! Der zweite Einschub enthält die gesamte Elektronik zur Steuerung und
Datenerfassung. Dieser sollte gut zugänglich eingebaut werden, da auf der Frontseite des
Einschubs auch die Schalter zur manuellen Ventilsteuerung angebracht sind. Der Einschub
wird mit dem Steuerrechner und den anzusteuernden Einheiten über Kabel verbunden.
Die Kabel werden entsprechend der Beschriftung mit den Steckern auf der Rückseite des
Einschubs verbunden.
Der dritte Einschub enthält die Druckluftverteilung inklusive Druckminderer und Fil-
ter. An welchem Abzweig welches Ventil angeschlossen wird, ist unerheblich. Hier sollte
man sich an einer möglichst wenig störenden Verlegung der Schläuche orientieren. Am
Druckminderer muss ein Druck von 5 ± 1 bar eingestellt sein. Wird dieser Druckbereich
über- oder unterschritten, ist eine ordnungsgemäße Funktion der Ventile nicht mehr ge-
währleistet.
Wenn alle Einschübe ordnungsgemäß installiert sind, kann ein erster Funktionstest er-
folgen. Die Steuergeräte für Turbopumpen und Druckmessung führen nach dem Einschal-
ten einen Selbsttest aus und zeigen danach den Status der Pumpen bzw. den Druck an.
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Nach der Herstellung der Druckluftzufuhr muss am Druckminderer ein Druck von 5 bar
angezeigt werden. Gegebenenfalls ist der eingestellte Druck nachzuregeln. Am Elektronik-
einschub wird der aktuelle Status aller fünf Ventile mittels LED angezeigt. Leuchtet einem
Ventil keine der beiden LED, ist das betreffende Ventil möglicherweise nicht eindeutig ge-
öffnet oder geschlossen. Dies ist nach dem Einbau besonders bei den Vakuumschiebern ein
normales Verhalten. In diesem Fall hilft es, das entsprechende Ventil durch Betätigung
des entsprechenden Schalters einmalig zu bewegen. Sollte sich das Ventil nicht hörbar
bewegen oder immer noch keine LED leuchten, sind Druckluftversorgung und elektrische
Verbindung zu überprüfen.
B.2 Bedienung des Mess- und Steuerprogramms
B.2.1 Überblick
Zur Steuerung des Viskosimeters sowie der Erfassung und Auswertung der Messdaten
wurde das Programm ViskoV2 entwickelt1. Das Programmfenster sofort nach dem Start
des Programms ist in Abbildung B.17 dargestellt. Die Funktionen des Programms sind
über die Menü- und Symbolleiste sowie über die verschiedenen Registerkarten zugänglich.
Der aktuelle Status von Gerät und Messung wird im rechten Teil des Fensters sowie in
der Statusleiste angezeigt. Mit Hilfe der Fortschrittsanzeige ist der aktuelle Stand von
Messungen oder Berechnungen sofort ersichtlich.
B.2.2 Die Registerkarten
Registerkarte Messwerte numerisch
Auf der Registerkarte Messwerte numerisch werden die Messergebnisse in numerischer
Form dargestellt. Abbildung B.18 zeigt die Registerkarte während einer typischen Mes-
sung.
Im Datenbereich der Registerkarte werden die Ergebnisse der Einzelmessungen in ta-
bellarischer Form aufgelistet. Dabei wird die aktuellste Messung immer in der ersten Zeile
dargestellt. Mit Hilfe der Bildlaufleiste kann durch die vorhandenen Daten geblättert wer-
den. Von links nach rechts werden in der Tabelle die folgenden Daten dargestellt:
• Nummer der Messung
1Für die Entwicklung wurde die Programmmiersprache C++sowie die Entwicklungsumgebung Micro-
soft Visual Studio 2003 verwendet. Das Programm wurde unter Windows XP (32 bit) getestet.
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Abbildung B.17: Das Hauptfenster des Mess- und Steuerprogramms. (1) - Menü- und
Symbolleiste, (2) - Registerkarten, (3) - Übersicht über aktuelle Messdaten, (4) - Fort-
schrittsanzeige, (5) - Statusleiste
• Temperatur des Ofenreglers
• Druck im Vakuumgefäß
• Amplitude der Schwingung
• Schwingungsdauer
• logarithmisches Dekrement
• berechnete Viskosität
• χ2-Wert
Wie die einzelnen Werte miteinander in Beziehung stehen bzw. berechnet werden, ist in
Kapitel B.2.4 erläutert. Weitere Einstellungen oder Aktionen können auf dieser Register-
karte nicht vorgenommen werden.
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Abbildung B.18: Registerkarte Messwerte numerisch
Registerkarte Messwerte graphisch
Die Registerkarte Messwerte graphisch dient der graphischen Darstellung der aktuel-
len Messung und bereits beendeter Messungen (siehe Abbildung B.19. Zu diesem Zweck
sind auf der Registerkarte zwei Diagramme vorhanden. Im oberen Diagramm wird das
aktuelle Messsignal als UDetektor(t)-Funktion (grüne Punkte) angezeigt. Die angezeigte
Spannungsskala im Bereich (−10 ≤ UDetektor ≤ 10) V (Messbereich des positionsemp-
findlichen Detektors) kann nicht verändert werden. Die Zeitskala passt sich automa-
tisch der vorgegeben Messdauer an. Zusätzlich zur gemessenen Detektorspannung werden
während der Messung noch zwei rote, waagerechte Linien angezeigt. Diese kennzeichnen
die maximal zulässige Detektorspannung Umax. Alle Werte, die außerhalb des Intervalls
−Umax ≤ UDetektor ≤ Umax liegen, werden bei der weiteren Auswertung nicht berücksich-
tigt. Die maximal zulässige Detektorspannung wird auf der Registerkarte Hardwareein-
stellungen festgelegt.
Im unteren Diagramm werden bereits abgeschlossene und ausgewertete Messungen an-
gezeigt. Die Darstellung der gemessenen Schwingungsamplitude φ (grüne Punkte) sowie
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Abbildung B.19: Registerkarte Messwerte graphisch
der angepasste Schwingungsfunktion (rote Linie) erfolgt im Bereich von −15◦ ≤ φ ≤ 15◦
(Messbereich des positionsempfindlichen Detektors) als Funktion der Zeit. Die Zeitachse
skaliert sich wie im ersten Diagramm automatisch auf die Dauer der jeweiligen Messung.
Mit Hilfe der Schaltflächen am unteren Ende der Registerkarte kann in den bereits vor-
handenen Messungen geblättert werden oder eine bestimmte Messung direkt angewählt
werden. Das Blättern erfolgt dabei mit den Schaltflächen vorherige Messung und nächs-
te Messung. Die direkte Auswahl einer Messung erfolgt durch die Eingabe der Nummer
der gewünschten Messung in das Eingabefeld und einem Klick auf die Schaltfläche diese
Messung direkt anzeigen. Weiterhin kann am unteren Ende der Registerkarte die Opti-
on immer die letzte Messung anzeigen markiert werden. Ist die Option markiert, wird
im Messbetrieb immer die zuletzt ausgeführte Messung angezeigt. Die Markierung wird
immer dann aufgehoben, wenn man eine der anderen Schaltflächen auf der Registerkarte
betätigt.
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Registerkarte Viskositätsverlauf
Die Registerkarte Viskositätsverlauf enthält ein Diagramm, in dem die Messwerte in
verschiedenen wählbaren Arten dargestellt werden. Die Wahl der Darstellungsart erfolgt
über drei Auswahlfelder über dem Diagramm. Es kann zwischen der Darstellung der
Viskosität als Funktion der Temperatur, der Entwicklung der gemessenen Viskosität in
Abhängigkeit von der Messung und damit der Zeit sowie der Arrhenius-Darstellung
der Messwerte umgeschaltet werden. Die Darstellung kann ebenfalls auf ein bestimmtes
Intervall der vorliegenden Messungen begrenzt werden. Dazu sind in den Eingabefeldern
über dem Diagramm die Nummern der ersten und letzten Messung im anzuzeigenden
Intervall anzugeben.
In den Eingabefeldern am unteren Ende der Registerkarte kann der Anzeigebereich
beider Achsen eingestellt werden. Die Änderungen werden allerdings erst nach einem
Klick auf die Schaltfläche Anzeige aktualisieren übernommen. Die Registerkarte ist in
Abbildung B.20 dargestellt.
Abbildung B.20: Registerkarte Messwerte Viskositätsverlauf
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Registerkarte Berechnungen
Die in Abbildung B.21 dargestellte Registerkarte Berechnungen ist in vier Bereiche un-
terteilt.
Abbildung B.21: Registerkarte Messwerte Berechnungen
Im ersten Bereich Anpassung der Schwingungsfunktion an die Messdaten kann ei-
ne Funktion ausgewählt werden, die die Größe der Abweichungen bei der Messung der
Amplitude mit dem PSD beschreibt. Die Funktion wird zur Gewichtung der Messwerte
bei der Anpassung der Schwingungsgleichung benötigt, wobei die Gewichtung umgekehrt
proportional zur Größe der Abweichung ist. Für einige Funktionen müssen zusätzliche Pa-
rameter angegeben werden. Die Eingabefelder für diese Parameter werden eingeblendet,
wenn eine entsprechende Funktion ausgewählt wurde. Rechts neben der Funktion wird
der Verlauf der Abweichung als Funktion der Detektorspannung dargestellt.
Der zweite Bereich Berechnung der Viskosität erlaubt die Änderung der zur Berech-
nung der Viskosität verwendeten Arbeitsgleichung. Zur Auswahl stehen die Gleichungen
von Roscoe und Beckwith.
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Im dritten Bereich Berechnungen ausführen kann die Neuberechnung der Viskosi-
tät aus den Messwerten veranlasst werden. Dies kann notwendig werden, wenn nach der
Messung ein Fehler bei der Eingabe eines Parameters festgestellt wurde oder auch, wenn
die Viskosität z.B. mit einer anderen Dichte erneut berechnet werden soll. Mittels Aus-
wahlfeldern kann festgelegt werden, welche Schritte der Auswertung (eine detaillierte Be-
schreibung der Auswertung findet sich in Kapitel B.2.4) wiederholt werden sollen. Die
Berechnungen werden mit einem Klick auf die Schaltfläche ausgewählte Berechnungen
ausführen gestartet.
Im vierten und letzten Bereich Anpassung der Arrhenius-Gleichung an die Ergeb-
nisse kann an die gesamte Messung oder auch Teile davon ein Arrhenius-Gesetz an-
gepasst werden. Die Parameter des angepassten Gesetzes werden in der Liste angezeigt.
Es können bis zu zehn Anpassungen vorgenommen werden. Die Anpassung erfolgt, in-
dem in die beiden Eingabefelder die Nummern der ersten und der letzten Messung im
anzupassenden Intervall angegeben werden. Mit einem Klick auf die Schaltfläche gewähl-
ten Bereich hinzufügen wird die Anpassung ausgeführt. Ebenso kann eine in der Liste
markierte Anpassung mit einem Klick auf die Schaltfläche gewählten Bereich entfernen
wieder entfernt werden. Der Verlauf des angepassten Arrhenius-Gesetzes (oder mehrere
davon) wird auf der Registerkarte Viskositätsverlauf im Vergleich zu den Messwerten
dargestellt.
Neben dem soeben beschriebenen Verfahren existiert noch ein weiterer Weg, einen
Arrhenius-Verlauf an die Messwerte anzupassen. Dazu wechselt man auf die Regis-
terkarte Messwerte numerisch und markiert in der Liste die Messungen, die bei der
Anpassung berücksichtigt werden sollen. Die Markierung kann sowohl mit der Tastatur
als auch mit der Maus erfolgen. Ist die Auswahl abgeschlossen, wird die Anpassung durch
einen Klick mit der rechten Maustaste auf die Liste der Messungen ausgeführt. Mit dieser
Methode können auch nicht zusammenhängende Intervalle angepasst werden oder einzelne
Messungen gezielt unberücksichtigt bleiben.
Registerkarte Messeinstellungen
Auf dieser Registerkarte werden alle für die Messung relevanten Einstellungen und Infor-
mationen eingetragen. Dabei ist zu beachten, dass Änderungen erst nach dem Betätigen
der Schaltfläche Änderungen übernehmen gespeichert werden. Wird die Schaltfläche
Änderungen verwerfen betätigt oder wechselt der Nutzer während der Eingabe auf eine
andere Registerkarte, werden alle getätigten Eingaben verworfen. Die Registerkarte ist in
Abbildung B.22 dargestellt und in vier Bereiche unterteilt. Der erste Bereich Informa-
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Abbildung B.22: Registerkarte Messeinstellungen
tionen zur Messung enthält allgemeine Informationen wie den Namen der Probe, den
Namen des Experimentators und einen Kommentar, der bis zu 1000 Zeichen enthalten
darf.
Der zweite Bereich Physikalischen Eigenschaften von Probe und Tiegel ist für die
Eingabe der für die Messung relevanten Parameter von Probe und Tiegel sowie die Feh-
ler vorgesehen. Wird bei einzelnen Fehlern der Wert 0.0 eingegeben, werden diese bei
der Berechnung des Messfehlers nicht berücksichtigt. Von oben nach unten werden die
folgenden Größen eingegeben:
• Masse der Probe
• Schmelztemperatur (diese wird zur Berechnung der temperaturabhängigen Dichte
benötigt), Dichte (es wird ein lineares Modell mit der Dichte am Schmelzpunkt und
einem Temperaturkoeffizienten benutzt)
• Radius des verwendeten Tiegels
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• linearer Ausdehnungskoeffizient des Tiegelmaterials (wird zur Berechnung des tem-
peraturabhängigen Tiegelradius benötigt)
• Tiegelmaterial (Dieses Feld dient nur zu Informationszwecken; eine Eingabe ist nicht
zwingend erforderlich)
Der dritte Bereich ist mit Durchführung der Messung bezeichnet. Hier werden die Dauer
einer Einzelmessung und das Zeitintervall zwischen zwei Winkelerfassungen festgelegt.
Die Dauer einer Einzelmessung richtet sich nach der Stärke der Dämpfung und nach den
Ansprüchen an die Genauigkeit der Messung. Für eine einzelne Messung hat sich eine
Dauer im Bereich zwischen 60 s und 90 s als günstig erwiesen. Die Zeitdauer zwischen
zwei Winkelerfassungen ist als Näherungswert zu verstehen, weil es sich bei Windows
nicht um ein Echtzeitbetriebssystem handelt. Prinzipiell kann hier ein beliebiger Wert
gewählt werden. Allerdings sind Werte unter 10 ms nicht sinnvoll, da die Verarbeitung
eines Datenpunktes in etwa diese Zeitspanne beansprucht.
Im vierten Bereich Druckregelung sind die Parameter für die Druckregelung anzu-
geben. In die Eingabefelder werden der gewünschte Druck des Schutzgases während der
Messung sowie die zulässigen Abweichungen zu größeren und kleineren Werten angegeben.
Änderungen in diesen drei Eingabefeldern sind nur dann möglich, wenn die Druckrege-
lung nicht aktiv ist. Änderungen an den mit der Druckregelung verknüpften Parametern
werden beim Betätigen der Schaltfläche Druckregelung starten übernommen.
Registerkarte Hardwareeinstellungen
Die Registerkarte Hardwareeinstellungen enthält alle gerätespezifischen Parameter und
Informationen. Die Eingabe der Daten verläuft analog zur Registerkarte Messeinstellun-
gen. Zur besseren Übersichtlichkeit ist die in Abbildung B.23 dargestellte Registerkarte
in fünf thematische Bereiche aufgeteilt.
Der erste Bereich Druckmessung enthält nur ein Eingabefeld, in das die Schaltschwelle
für die Umschaltung zwischen den beiden Druckmessköpfen eingegeben wird. Bei Druck-
messwerten, die größer als der eingegebene Wert sind, werden die Messwerte vom kapa-
zitiven Druckmesskopf verwendet. Sind die Werte kleiner werden hingegen die Werte des
zweiten Sensors verwendet.
Mit Schwingungsdetektion ist der zweite Bereich bezeichnet. In den Eingabefeldern
dieses Bereichs sind die Parameter anzugeben, die vom Programm für die Umrechnung
der gemessenen Detektorspannung in die Amplitude benötigt werden. Im Einzelnen sind
dies der Abstand von der Pendelachse (Oberfläche des Spiegels) zum PSD, die Dicke des
Schauglases und dessen Brechungsindex, die Referenzspannung, wenn der Laser auf dem
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PSD bei x = ±20 mm steht und die maximal zulässige Spannung. Die Referenzspannung
gewinnt man aus der Justage des positionsempfindlichen Detektors. Die Maximalspan-
nung kann frei festgelegt werden. Sie sollte aber so gewählt werden, dass nur Werte von
Bereichen des Detektors verwendet werden, in denen der Zusammenhang zwischen Posi-
tion und Spannung linear ist. Dies ist an den Enden des Detektors nicht mehr der Fall.
Eine Maximalspannung von 9 V hat sich während des Aufbaus als günstig erwiesen.
Abbildung B.23: Registerkarte Hardwareeinstellungen
Die Gruppe schwingendes System bildet den dritten Bereich. Hier sind alle Parame-
ter hinterlegt, die einen direkten Einfluss auf die Schwingung haben. Das Rückstellmo-
ment und dessen Fehler sind in die ersten beiden Eingabefelder einzugeben. Diese Größe
ist durch Kalibriermessungen zu bestimmen. Die beiden Größen Schwingungsdauer der
Anregung und Schwingungsamplitude der Anregung ergeben sich aus den Einstellungen
am Motor zur Schwingungsanregung. In der vorliegenden Programmversion werden die-
se Daten noch nicht verwendet. Es ist allerdings vorgesehen, dass die beiden Parameter
in einer späteren Programmversion zur Berechnung des Anregungszeitpunktes verwendet
werden. Ein weiteres Eingabefeld des Bereichs enthält Pfad und Dateinamen der Datei
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mit dem von der Temperatur abhängigen Verlauf der Grunddämpfung. Der Pfad kann
direkt eingegeben werden oder mit Hilfe der Datei öffnen...-Schaltfläche bestimmt wer-
den. Am rechten Rand der Gruppe sind fünf weitere Eingabefelder angeordnet, in denen
die Startparameter für die Anpassung der Schwingungsgleichung hinterlegt sind. Diese
Werte können bei fehlerhafter Anpassung der ersten Schwingungen verändert werden. So-
bald die Daten durch einen Klick auf Änderungen übernehmen abgespeichert sind, kann
der Anpassungsalgorithmus durch den Menüpunkt Messung -> Fitalgorithmus erneut
initialisieren neu gestartet werden.
In der vierten Gruppe Pyrometer (Heitronics KT15.01 IIP) können die Betriebspara-
meter für das Pyrometer hinterlegt werden. In der vorliegenden Softwareversion können
die eingetragenen Parameter noch nicht an das Pyrometer übertragen werden, weshalb
die betreffenden Schaltflächen deaktiviert sind. Die Einstellung des Pyrometers können
mittels des zum Pyrometer gehörenden Dienstprogrammes vorgenommen werden.
In der fünften und letzten Gruppe angeschlossene Geräte können die Verbindungen zu
den an den seriellen Schnittstellen angeschlossenen Messgeräten hergestellt und getrennt
werden. Die zur Herstellung der Verbindung notwendigen Parameter können mit Hilfe
der Auswahlfelder eingestellt werden. Nach dem Start des Mess- und Steuerprogramms
sind die Messgeräte noch nicht mit dem Programm verbunden und liefern daher keine
Werte. Die erste Tätigkeit nach dem Start der Auswertesoftware sollte deshalb immer das
Herstellen der Verbindungen sein.
Registerkarte Ofensteuerung und Ventile
Die Registerkarte Ofensteuerung und Ventile dient zur Steuerung von Ofen und Vaku-
umsystem und ist in Abbildung 1.7 dargestellt.
Zur Steuerung des Vakuumsystems befindet sich rechts auf der Registerkarte eine
Schnittzeichnung des Vakuumsystems. Die Ventile sind durch Schaltflächen markiert, die
den Status des Ventils anzeigen: grün steht für ein geöffnetes Ventil, rot für ein geschlos-
senes und gelb mit Ausrufezeichen wird im Fall eines Fehlers angezeigt. Durch Betätigen
der Schaltflächen kann die Stellung der Ventile geändert werden. Die Ventile können aller-
dings nicht direkt betätigt werden, wenn die Druckregelung aktiv ist. Die entsprechenden
Schaltflächen sind dann deaktiviert.
Im linken Bereich der Registerkarte können Temperaturprogramme für den Ofen er-
stellt werden. Die Tabelle dient dabei zur Anzeige der einzelnen Programmsegmente.
Die Eingabefelder und Schaltflächen unter der Tabelle dienen zur Erstellung oder Bear-
beitung der Temperaturprogramme. Diese bestehen aus maximal 64 Segmenten, wovon
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Abbildung B.24: Registerkarte Ofensteuerung und Ventile
das erste immer die Ausgangstemperatur (Raumtemperatur) enthält und nicht verän-
dert werden kann. Weitere Segmente können über die Schaltfläche Segment hinzufügen
erstellt werden. Das neue Segment wird dabei immer nach dem aktuell ausgewählten Seg-
ment eingefügt. Die Nummer des aktuell gewählten Segments wird im Feld Segment-Nr.
angezeigt. Ebenso kann ein gewähltes Segment mit der Schaltfläche Segment löschen
entfernt und mit der Schaltfläche Segment bearbeiten bearbeitet werden. Für die Er-
stellung oder Änderung von Segmenten werden die in den Eingabefeldern vorhandenen
Werte übernommen. Sind sowohl bei der Steigung als auch bei der Haltezeit Werte un-
gleich Null eingegeben, wird kein Segment erstellt. Das Programm kann in diesem Fall
nicht entscheiden, ob es sich um eine Rampe oder ein Segment mit statischer Tempe-
ratur handelt. Die Laufzeit des Temperaturprogramms wird berechnet und direkt unter
der Tabelle angezeigt. Die tatsächliche Laufzeit kann von diesem Wert abweichen. Einmal
erstellte Programme können mit der Schaltfläche Programm speichern abgespeichert
werden und mit der Schaltfläche Programm laden wieder geöffnet werden.
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B.2.3 Messbetrieb
Temperaturprogramme starten und beenden
Wurde auf der Registerkarte Ofensteuerung und Ventile ein Temperaturprogramm ein-
gegeben oder ein vorhandenes Programm geladen, kann dieses auch ausgeführt werden.
Dazu muss der Ofenregler allerdings mit dem Programm verbunden sein. Dies ist dann
der Fall, wenn in der Statusanzeige am rechten Rand des Programmfensters unter dem
Punkt Ofenkontrolle eine von Null verschiedene Temperatur angezeigt wird. Ist der Regler
noch nicht verbunden, muss die Verbindung auf der Registerkarte Hardwareeinstellun-
gen hergestellt werden.
Das Temperaturprogramm wird durch Auswahl des Menüpunkts Messung > Temperatur-
programm starten an den Ofenregler gesendet und sofort gestartet. Durch Auswahl des
Menüpunkts Messung > Temperaturprogramm stoppen wird die Ausführung des Pro-
gramms angehalten. Das Programm wird dabei allerdings nicht aus dem Speicher des
Ofenreglers gelöscht.
Messung starten und beenden
Die Messung der Schwingung und damit die Messung der Viskosität wird über den Menü-
punkt Messung > Messung starten begonnen. Die Schwingung wird automatisch an-
geregt, wenn das Steuerprogramm für mindestens 10 s kein gültiges Signal vom positions-
empfindlichen Detektor empfangen hat. Ebenso wird die Schwingung nach dem Ende jeder
Messung neu angeregt. Zu beachten ist, dass sich das Pendel beim Starten der Messungen
in Ruhe (Das Pendel darf keine seitlichen Schwingungen ausführen!) befinden muss. Ist
dies nicht der Fall, werden die Messergebnisse verfälscht.
Eine Messung sollte sofort nach dem Start abgespeichert werden. Damit wird sicher
gestellt, dass die Rohdaten nach jeder Messung gesichert werden. Wird die Messung spä-
ter gespeichert, werden alle Rohdaten auf einmal gesichert. Das Programm kann dann je
nach Umfang der vorhandenen Rohdaten einige Sekunden lang blockiert sein (die Erstel-
lung einer Rohdatendatei nimmt etwa 0,25 s in Anspruch.. Die Messung kann zu jedem
Zeitpunkt außerhalb des Anregung beendet werden. Dies geschieht über den Menüpunkt
Messung > Messung stoppen
Druckregelung
Üblicherweise werden Viskositätsmessungen unter Schutzgas ausgeführt. Dabei muss der
Druck des Schutzgases während der ganzen Messung konstant bleiben, um Einflüsse auf
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die Messung zu vermeiden. Zu diesem Zweck kann auf der Registerkarte Messeinstellun-
gen ein Druckwert und dessen Abweichungen vorgegeben werden. Dieser Druck wird bei
aktiver Druckregelung während der ganzen Messung innerhalb der vorgegebenen Grenzen
gehalten. Die Druckregelung wird mit der Schaltfläche Druckregelung starten gestartet
und mit der Schaltfläche Druckregelung stoppen angehalten.
Die Druckregelung ist nur dann verfügbar, wenn das Druckmessgerät mit dem Steuer-
programm verbunden ist. Dies ist dann der Fall, wenn in der Statusanzeige ein von Null
verschiedener Druck angezeigt wird. Ist das Druckmessgerät nicht verbunden, kann die
Verbindung auf der Registerkarte Hardwareeinstellungen hergestellt werden.
Fortschrittsanzeige
Während der Messung informiert die Fortschrittsanzeige den Benutzer über den Stand
der aktuellen Aufgaben. Damit wird der Nutzer auch dann über den Status der Messung
informiert, wenn er sich auf Registerkarten befindet, die keine Informationen zur aktuellen
Messung anzeigen. Zusätzlich zur graphischen Anzeige wird die verbleibende Zeit für die
jeweilige Aufgabe angezeigt.
B.2.4 Interna des Mess- und Steuerprogramms
Objektstruktur
Die dem Programm zugrunde liegende Objektstruktur ist in Abbildung B.25 dargestellt.
Das zentrale Element der Objektstruktur bildet ein Objekt der Klasse CViskoV2Doc. In
dieser Klasse sind die gesamten Daten zur Messung und die zur Auswertung der Messung
benötigten Funktionen enthalten. Die aktuellen Messdaten werden in einem Objekt der
Klasse CCurrentState abgelegt. Diese Klasse enthält nur Daten und eine Funktion zur
Vorbereitung der Datenstruktur für eine neue Messung. Die Messdaten werden von den
einzelnen Sensoren geliefert, deren Funktionalität jeweils in eigenen Klassen gekapselt
ist. Nahezu der gesamte Programmablauf wird durch die OnTimer-Funktion der Klasse
CMainFrame gesteuert.
Programmstart
Nach der Erzeugung von Programmfenster und Datenstruktur im Speicher versucht das
Programm zuerst, die Messkarte (ADLINK PCI-9112) zu finden und zu initialisieren. Ist
dies nicht möglich, gibt das Programm eine Warnung aus. In diesem Fall kann die Software
nur zum nachträglichen Bearbeiten von Messdaten benutzt werden. Tritt diese Meldung
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Abbildung B.25: Objekt- und Datenstruktur des Mess- und Steuerprogramms
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auf, wenn das Programm auf dem Steuerrechner ausgeführt wird, liegt ein Problem mit
der Messkarte vor.
Danach werden sämtliche vom Programm verwendeten Parameter aus der Windows-
Registry in die Datenstruktur geladen. Die Daten werden in der Registry pro Nutzer
abgelegt und befinden sich im Schlüssel
HKEY_CURRENT_USER \Software \TU-Chemnitz \ViskoV2 \. Die Werte aus dem
Schlüssel HardwareSettings werden in ein Objekt der Klasse CDeviceParams abgelegt
und die des Schlüssels LastMeasurement in ein Objekt der Klasse CMeasurementParams.
Sollte das Programm von einem Nutzer zum ersten Mal aufgerufen werden, sind natürlich
noch keine Einträge in der Registry vorhanden. Das Programm füllt die Objekte dann
mit Standardwerten. Diese sind vor Beginn einer Messung unbedingt dem aktuellen Stand
anzupassen! In den Hardwareeinstellungen ist auch der Pfad zur Datei mit dem Verlauf der
Grunddämpfung gespeichert. Das Programm versucht nun diese Datei zu finden und wenn
vorhanden, zu laden. Dazu wird innerhalb der Klasse CDeviceParams ein dynamisches
Array erzeugt, das die (Temperatur, Grunddämpfung)-Werte aufnehmen kann. Die Datei
mit den Daten zur Grunddämpfung ist ein einfaches ASCII-File mit der Endung .dp0,
in dessen erster Zeile die Anzahl der vorhanden Punkte steht. Ab Zeile zwei folgt eine
entsprechende Anzahl von Zeilen mit Werten von Temperatur und Grunddämpfung. Als
Trennzeichen wird ein Tabulator verwendet.
Laufzeit des Programms
Während der Laufzeit des Programms werden einmal pro Sekunde alle Temperaturen und
der Druck ausgelesen. Die Erfassung des Drucks und der Ofentemperatur laufen dabei in
zwei separaten Programmthreads, da die Kommunikation über die seriellen Schnittstel-
len sonst die Programmausführung unnötig verlangsamen würde. Diese Programmthreads
übernehmen ebenfalls die Druckregelung bzw. die Programmierung des Ofenreglers. Die
Kommunikation zwischen dem Hauptthread des Programms und den beiden Arbeits-
threads erfolgt über Windows-Events.
Die eingehenden Daten werden im Objekt CCurrentState abgelegt. Von dort werden
die Daten bei Bedarf von Dokumenten- und Ansichtsobjekt ausgelesen.
Durchführung einer Messung
Eine Einzelmessung wird immer durch die Funktion CMainFrame :: OnMeasStart gest-
artet. Dies kann entweder durch eine beendete vorhergehende Messung oder die Auswahl
des Menüpunktes Messung > Messung starten erfolgen.
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Zuerst wird geprüft, ob Daten zur Grunddämpfung vorhanden sind. Sollte dies nicht
der Fall sein, kann die Messung nicht gestartet werden und das Programm gibt eine ent-
sprechende Meldung für den Benutzer aus. Von der Funktion CMainFrame :: OnMeasStart
wird die Funktion CCurrentState :: InitMeasurement aufgerufen. Diese Funktion richtet
innerhalb des CCurrentState Objekts zwei dynamische Arrays für die gemessenen Werte
von Zeit und Spannung ein. Die Länge der Arrays ergibt sich aus der Dauer der Messung
geteilt durch die Zeit zwischen zwei Messpunkten. Weiterhin werden durch die Funkti-
on CMainFrame :: OnMeasStart verschiedene Flags zur Ablaufsteuerung gesetzt und der
Messtimer gestartet. Als Timerintervall wird das vom Benutzer vorgegebene Messintervall
übernommen.
Die weitere Steuerung wird danach von der Funktion CMainFrame :: OnTimer über-
nommen, die immer nach Eingang einer Timer Nachricht aufgerufen wird. Im Rahmen
der Funktion wird zuerst geprüft, ob das Gerät auf den Start einer Schwingungsanregung
wartet oder die Anregung gerade ausgeführt wird. Wenn ja, wird die Funktionsausführung
unterbrochen.
Ebenso wird geprüft, ob es sich um die ersten Daten einer Messung handelt. Wenn
ja, wird die Funktion CMeasurementData :: InsertStartData aufgerufen. Diese kopiert die
aktuellen Werte von Druck und Temperatur sowie das aktuelle Datum und die Uhrzeit in
das CMeasurementData Objekt. Wenn es sich um den ersten Datenpunkt handelt, wird
auch der Startwert des PerformanceCounters abgefragt. Dieser Wert wird zur Zeitmessung
benötigt.
Handelt es sich nicht um den ersten Datenpunkt, wird die Spannung des PSD abgefragt
und danach der PerformanceCounter ausgelesen. Aus der Differenz von aktuellem Wert
und Startwert des Counters wird der aktuelle Zeitpunkt der Messung berechnet. Das Wer-
tepaar wird dann in den Messwertarrays innerhalb des CCurrentState Objekts abgelegt.
Gleichzeitig wird geprüft, ob sich die gemessene Spannung innerhalb des vorgegebenen
Spannungsbereichs befindet. Ist dies nicht der Fall, wird eine Zählvariable inkrementiert.
Anderenfalls wird die Zählvariable auf Null gesetzt. Damit wird sichergestellt, dass die
Messung nach 10 s ohne verwertbares Signal abgebrochen wird.
Am Ende der Funktion wird die aktuelle Dauer der Messung mit der vorgegebenen
Messdauer verglichen. Ist die gemessene Zeit größer, wird die Messung mit der Funkti-
on CMainFrame :: OnMeasStop beendet. Innerhalb dieser Funktion wird der zu Beginn
der Messung gestartete Timer angehalten und einige Flags zurückgesetzt. Danach wird
die Funktion CViskoV2Doc :: EvaluateData aufgerufen, die Ihrerseits weitere Funktionen
aufruft:
Zuerst werden mit der Funktion CViskoV2Doc :: GetMeasurement die Daten von den
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Arrays im CCurrentState Objekt in das CMeasurementData Objekt kopiert. Dazu werden
von der Funktion im CMeasurementData Objekt insgesamt sieben Arrays (Zeit, Span-
nung, Spannungsanstieg, Amplitude, Sigma, angepasste Amplituden und Messwert au-
ßerhalb/innerhalb (0/1) der Spannungsgrenzen) mit der passenden Länge erzeugt.
Danach wird die Funktion CViskoV2Doc :: CorrectAngle aufgerufen, die die gemessene
Spannung mit
φMesswert = arctan
(
20 mm · UMesswert
UReferenzwert
)
/s (B.1)
in einen Winkelwert umrechnet. Dabei sind UMesswert die am PSD gemessene Spannung,
UReferenzwert die Referenzspannung bei 20 mm Auslenkung der Lichtmarke und s der Ab-
stand zwischen Spiegel und PSD. Zusätzlich muss nun noch die Brechung am Schauglas
berücksichtigt werden. Der korrigierte Winkel wird über ein Iterationsverfahren mit der
Gleichung
φkorrigiert = arctan
(
φkorrigiert − d(1− n) sin(φkorrigiert)
dn cos(φkorrigiert)3
)
(B.2)
berechnet. Dabei sind d die Dicke des Schauglases und n der Brechungsindex des Schau-
glases.
Den dritten Schritt stellt die Berechnung des Sigma-Wertes dar, der für den den Fit-
Prozess im vierten Schritt benötigt wird. Der Sigma-Wert ist ein Maß für den Fehler
des Messwertes. Je größer der Wert, um so größer ist auch der Fehler, wobei ein Wert
von 1 als neutral gewertet wird. Die Berechnung wird von der Funktion CViskoV2Doc ::
CalculateSigma ausgeführt. Hierfür kann der Nutzer auf der Registerkarte Berechnungen
verschiedene Funktionen auswählen.
Der vierte und entscheidende Schritt der Auswertung ist die Anpassung der Parameter
der Modellfunktion
φ(t) = φOffset + φ0 exp(−λt) sin(
√
ω20 − λ2 · t+ α) (B.3)
an die gemessenen Daten. Die Parameter der Funktion sind der Offset des Schwingungs-
nullpunktes φOffset, die Ausgangsamplitude φ0, der Dämpfungsfaktor λ, die Zeit t, die
Schwingungsfrequenz der ungedämpften Schwingung ω0 und die Phasenverschiebung α.
Die Anpassung erfolgt mit Hilfe eines Marquardt-Levenberg-Algorithmus [71], der
in der Funktion CViskoV2Doc :: FitData enthalten ist. Dabei werden die für die letzte
Schwingung ermittelten Werte als Startwerte für den aktuellen Fitprozess übernommen.
Diese Annahme ist aufgrund der kleinen Änderungen zwischen zwei aufeinander folgen-
den Messungen gerechtfertigt und führt zu einer deutlichen Verkürzung des Fitprozesses.
Nach Beendigung des Fitprozesses werden unter Verwendung der bestimmten Parameter
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die Schwingungsdauer
T =
2pi
ω0
(B.4)
und das logarithmische Dekrement
Λ = T · λ (B.5)
berechnet.
Wurden die Messdaten bereits gesichert (ein Dateiname ist vorhanden) wird die Funk-
tion CViskoV2Doc :: SaveRawData aufgerufen, um die Messdaten der Einzelmessung in
einer eigenen Datei zu sichern. Das Format des Dateinamens und der Aufbau der Dateien
sind unter Punkt 1.4.5 beschrieben.
Zur weiteren Auswertung ist der Einfluss der Temperatur auf einige Größen zu korrigie-
ren. Diese Korrekturen werden von der Funktion CViskoV2Doc :: CalcDependentValues
ausgeführt. Die für die Berechnung verwendeten Formeln für die um Temperatureinflüs-
se korrigierten Größen Tiegelradius R(ϑ), Dichte ρ(ϑ) der Probe und das logarithmische
Dekrement Λ(ϑ) sowie das Trägheitsmoment I0 des Pendels lauten wie folgt:
R(ϑ) = R0(1 + α(ϑ− 23◦C)) (B.6a)
ρ(ϑ) = ρ0 − γ(ϑ− ϑm) (B.6b)
Λ(ϑ) = Λ− Λ0(ϑ) (B.6c)
I = (DT 2)/(4pi2) (B.6d)
In diesen Gleichungen sind R0 der Tiegelradius bei Raumtemperatur, α und γ die linearen
Ausdehnungskoeffizienten von Tiegelradius und Dichte der Probe, ρ0 die Dichte der Probe
bei der Liquidustemperatur ϑm, ϑ die aktuelle Temperatur und Λ0(ϑ) die experimentell
bestimmte Grunddämpfung bei der aktuellen Temperatur.
Als sechster und letzter Schritt wird aus den gemessenen und korrigierten Daten die
Viskosität berechnet. Die Berechnung wird je nach Benutzervorgabe von den Funktionen
CViskoV2Doc :: Roscoe oder CViskoV2Doc:: Beckwith ausgeführt. Beide Gleichungen
werden iterativ gelöst. Als einzige bisher noch nicht genannte Größe wird von beiden
Gleichungen die Probenmassem benötigt, die im CMeasurementParams Objekt hinterlegt
ist.
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Mit der Berechnung der Viskosität ist die Bearbeitung der Funktion CViskoV2Doc ::
EvaluateData abgeschlossen, und das Programm kann zur Funktion CMainFrame :: On-
Timer zurückkehren. Von der Funktion CMainFrame :: OnTimer wird nun die Funktion
CMeasurementData:: AddMeasurement aufgerufen, die an die verkettete Liste aus CMea-
surementData-Objekten ein neues Element anhängt. In diesem neuen Element werden
dann die Daten der nächsten Messung abgelegt. Durch Aufruf der Funktion CDevExcite
:: Excite wird aus den bestimmten Schwingungsparametern der Zeitpunkt für die erneute
Anregung der Schwingung berechnet. Zum Abschluss wird die Funktion CMainFrame ::
OnMeasStart aufgerufen, und der Messzyklus beginnt erneut.
Sichern der Messdaten
Die Sicherung der Messdaten wird ausgelöst, wenn der Benutzer die Menüpunkte Datei
> Speichern unter... oder Datei > Speichern oder das entsprechende Symbol in der
Symbolleiste anklickt. In allen drei Fällen wird die Funktion CViskoV2Doc :: OnSaveDo-
cument aufgerufen.
Der als Argument an die Funktion übergebene komplette Dateiname wird zuerst in Da-
teipfad und Dateiname zerlegt. An den Dateipfad wird dann das Verzeichnis ..\raw\ an-
gehängt und der so entstandene Pfad in der Variable CViskoV2Doc :: m_sRawPathName
abgelegt. Sollte das Unterverzeichnis ..\raw\ im Datenverzeichnis nicht vorhanden sein,
wird es nun angelegt.
Danach wird das Ausgabefile geöffnet und die Daten im XML-Format abgelegt. Die
Datei hat die in Abbildung B.26 gezeigte Struktur und die Endung .vi2. Zu bemerken
ist noch, dass die Parameternamen in den Datenblöcken mit den Geräte- und Messein-
stellungen die gleichen Namen tragen wie die Werte der in der Windows Registry (siehe
Punkt 1.4.2). Trotz einiger Nachteile, wie große Dateien und relativ langsame Verarbei-
tung, wurde das XML-Format aufgrund der folgenden Überlegungen gewählt:
• Die erzeugten Dateien können auch mit Fremdprogrammen und auf anderen Be-
triebssystemen gelesen werden.
• Gegenüber reinen ASCII-Dateien sind die Daten in XML-Dateien bereits struktu-
riert. Durch die Strukturierung ist eine nachträgliche Änderung des Datenumfangs
leicht möglich.
Nachdem die Messwertdatei gespeichert wurde, werden die Rohdaten im Unterverzeichnis
..\raw\ gesichert. Dabei werden die Daten jeder Einzelmessung in einer eigenen Datei
mit der Endung .raw gesichert. Diese Aufgabe wird durch die Funktion CViskoV2Doc::
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SaveRawData erledigt. Der Aufbau der so erzeugten Dateien ist in B.27 dargestellt. Der
Dateiname der Rohdatendateien wird aus dem Dateinamen der Messwertdatei und ei-
ner vierstelligen Nummer gebildet (z.B. Dateiname0012.raw) Dabei ist die Nummer der
Datei identisch mit der Nummer des jeweiligen Datensatzes in der Messwertdatei. Zu
beachten ist, dass beim erstmaligen Speichern alle bisher vorhandenen Rohdaten auf ein-
mal gesichert werden. Die nimmt pro Einzelmessung etwa 0.1-0.3 s Zeit in Anspruch und
blockiert das Programm entsprechend lange. Es ist daher sinnvoll, die Datei sofort nach
Beginn der Messung einmal zu speichern. Mit dem dann vorhandenen Dateinamen werden
die Rohdaten sofort nach jeder Messung gesichert.
Öffnen von Messdaten
Das Öffnen von vorhandenen Messdaten wird durch den Menüpunkt Datei > Öffnen...
oder das entsprechende Symbol in der Symbolleiste ausgelöst und ist in der Funktion
CViskoV2Doc :: OnOpenDocument codiert. Sollten eventuell vorhandene Messdaten noch
nicht gespeichert sein, wird der Benutzer darüber informiert und kann die Daten sichern.
Danach wird die Funktion CViskoV2Doc :: OnNewDocument aufgerufen, die das vor-
handene CViskoV2Doc Objekt abbaut und durch ein neues, leeres ersetzt. Nachdem der
Benutzer den Dateinamen der Messwertdatei angegeben hat, wird diese geöffnet und die
Daten in das leere CViskoV2Doc Objekt eingelesen. Nach erfolgreicher Verarbeitung der
Messwertdatei kann der Benutzer wählen, ob die Rohdaten ebenfalls geladen werden sol-
len. Dies ist für eine weitere Bearbeitung der Daten oder die Darstellung von Diagrammen
unbedingt notwendig. Die Daten müssen sich dazu im Unterverzeichnis ..\raw\ des Da-
tenverzeichnisses befinden. Die Rohdatendateien werden von der Funktion CViskoV2Doc
:: ReadRawData geladen. Von der Funktion werden auch die dynamischen Arrays im
CMeasurementData Objekt erstellt. Die notwendige Länge der Arrays wird aus der Va-
riablen CMeasurementData :: m_nPointsMeasured ermittelt. Das Laden der Rohdaten
nimmt pro Datei ebenfalls 0.1-0.3 s Zeit in Anspruch. Das Programm kann also entspre-
chend lange blockiert sein.
Speichern und Laden von Temperaturprogrammen
Temperaturprogramme werden auf der Registerkarte Ofensteuerung und Ventile (vgl.
B.2.2) erstellt. Auf der Registerkarte befinden sich zwei Schaltflächen zum Speichern und
Laden von Temperaturprogrammen.
Die Temperaturprogramme selbst sind als verkettete Liste aus CFurnaceProgram-Objekten
innerhalb des CFurnaceControl Objekts abgelegt. Dabei wird jedes Programmsegment
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Abbildung B.26: Dateistruktur der der zum Sichern der Messdaten verwendeten *.vi2-
Dateien
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Abbildung B.27: Dateistruktur der der zum Sichern der Rohdaten verwendeten *.raw-
Dateien
durch ein CFurnaceProgram Objekt repräsentiert.
Durch die Schaltfläche Programm speichern wird die Funktion CTabFormFurnace
:: OnBnClickedSaveProgram ausgeführt. Diese speichert das vorhandene Temperaturpro-
gramm im XML-Format ab. Die dabei entstehende Datei hat die Endung .vpg und den
in B.28 dargestellten Aufbau. Die Funktion CTabFormFurnace :: OnBnClickedLoadPro-
gram wird durch die Schaltfläche Programm laden aktiviert und lädt ein Temperatur-
programm aus einer vorhandenen Datei. Zuerst wird die vorhandene Liste aus CFurnace-
Program Objekten abgebaut und damit das vorhandene Temperaturprogramm entfernt.
Danach wird die Liste mit den eingelesenen Werten neu aufgebaut.
Abbildung B.28: Dateistruktur der der zum Sichern von Temperaturprogrammen verwen-
deten *.vpg-Dateien
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Ausführung von Temperaturprogrammen
Ein im Speicher vorhandenes und auf der Tabkarte Ofensteuerung und Ventile (vgl.
B.2.2) angezeigtes Temperaturprogramm kann über den Menüpunkt Messung > Tem-
peraturprogramm starten an den Ofenregler gesendet und ausgeführt werden. Durch die
Auswahl dieses Menüpunktes wird die Funktion CMainFrame :: OnTempPrgmStart aufge-
rufen. Diese Funktion macht nichts weiter als das Ereignis g_evFurnace_StartProgram in
einen signalisierten Zustand zu versetzen. Dieses Ereignis wird von der globalen Funktion
FurnaceControlThread (Kontrollfunktion des Ofenthreads) verarbeitet. Von dort wird die
Funktion CFurnaceControl:: StartTemperatureProgram aufgerufen. Diese Funktion setzt
die Segmente in Kommandos für den Ofenregler und sendet diese an den Regler. Wenn
alle Segmente gesendet sind, wird die Ausführung des Programms gestartet. Die Kontrolle
der Ausführung des Temperaturprogramms liegt komplett beim Ofenregler. Daher sind
keine weiteren Regelalgorithmen implementiert.
Stoppen lässt sich die Ausführung eines Temperaturprogramms am Regler selbst oder
über den Menüpunkt Messung > Temperaturprogramm stoppen. Durch die Auswahl
des Menüpunktes wird die Funktion CMainFrame :: OnTempPrgmStop aufgerufen. Die
Funktion versetzt das Ereignis g_evFurnace_StopProgram in den signalisierten Zustand.
Durch die Kontrollfunktion des Ofenthreads wird das Ereignis detektiert und die Funk-
tion CFurnaceControl :: StopTemperatureProgram aufgerufen. Die Funktion sendet das
entsprechende Kommando zum Stop der Programmausführung an den Ofenregler.
Druckregelung starten und stoppen
Die Druckregelung wird vom Benutzer über die Tabkarte Messeinstellungen gesteu-
ert (siehe Punkt 1.2.4). Betätigt der Benutzer die Schaltfläche Druckregelung starten,
wird die Funktion CTabFormMeasSettings :: OnBnClickedStartPressCtrl aufgerufen. Die-
se Funktion liest zuerst die drei Eingabefelder (Druck, Toleranz +, Toleranz -) aus und
schreibt die Werte in die entsprechenden Variablen im CMeaurementParams Objekt. In
einem zweiten Schritt wird das Ereignis g_evPressure_StartControlling in den signali-
sierten Zustand versetzt. Das Ereignis wird von der globalen Funktion PressureControl-
Thread (Kontrollfunktion des Druckthread) verarbeitet. Diese Funktion setzt dann das
Flag CPressureControl :: m_bIsPressureControlled.
Gestoppt wird die Druckregelung durch Betätigung der Schaltfläche Druckregelung
stoppen und die Funktion CTabFormMeasSettings :: OnBnClickedStopPressCtrl. Durch
diese Funktion wird das Ereignis g_evPressure_StopControlling gesetzt. Das Ereignis
wird von der Kontrollfunktion des Druckthreads verarbeitet und das Flag CPressureCon-
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trol :: m_bIsPressureControlled entfernt. Ist die Druckregelung aktiv, wird sie durch den
globalen Timer des Programms einmal pro Sekunde im Rahmen der Druckmessung aus-
geführt. Dazu wird vom Timer das Ereignis g_evPressure_GetValues signalisiert. Das
Ereignis wird von der Kontrollfunktion des Druckthreads verarbeitet und aktiviert die
Funktion CPressureControl :: CheckPressure. Diese Funktion fragt den aktuellen Druck
vom Druckmessgerät ab. Der gemessene Wert wird im CCurrentState Objekt abgelegt
und steht nun auch allen anderen Objekten zur Verfügung. Ist das Flag CPressureControl
:: m_bIsPressureControlled gesetzt, wird der gemessene Druck mit dem vorgegebenen
Wert verglichen. Je nach Abweichung werden die Ventile zur Druckkorrektur betätigt
(Funktionen CDevValve :: Open und CDevValve :: Close). Da die Ventile in jedem Fall
etwa eine Sekunde (bis zum nächsten Aufruf der Funktion CPressureControl :: Check-
Pressure) im geschalteten Zustand verbleiben, darf der Druck am Flaschendruckminderer
nur geringfügig (100-200 mbar) höher eingestellt sein als der vorgegebene Druck in der
Anlage.
Programm beenden
Wird das Programm durch eine Anforderung des Benutzers beendet, wird zuerst geprüft,
ob die Daten bereits gespeichert wurden. Ist dies nicht der Fall, erhält der Benutzer eine
entsprechende Information und kann die Daten sichern.
Danach werden sämtliche Objekte abgebaut. Beim Abbau werden die in den Objekten
CDeviceParams und CMeasurementParams gespeicherten Daten in die Windows Registry
(Pfad siehe Punkt 1.4.2) geschrieben.
B.3 Betrieb des Viskosimeters
B.3.1 Inbetriebnahme des Viskosimeters
Kühlwasser
Zuerst ist die Versorgung des Gerätes mit Kühlwasser sicherzustellen. Dazu öffnet man die
Ventile für den Kühlwasservor- und -rücklauf. Ebenso ist die Spannungsversorgung für die
Kühlwasserüberwachung einzuschalten und das Ventil für die Notkühlung maximal zu öff-
nen. Danach überzeugt man sich, dass die Absperrventile der einzelnen Kühlkreisläufe am
Gerät ebenfalls geöffnet sind und ein ordnungsgemäßer Wasserfluss gewährleistet ist. Der
am vorlaufseitigen Manometer angezeigte Druck muss mindestens 2 bar betragen. Dieser
Druck ist am vorlaufseitigen Druckschalter auch als Schaltschwelle für die Notabschaltung
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des Gerätes einzustellen. Bei einem Versagen des primären Kühlkreislaufes werden eine
eventuell laufende Messung sowie das aktive Temperaturprogramm unterbrochen und das
Gerät mit Wasser aus dem Trinkwassernetz gekühlt. Damit eventuell auftretende kurz-
zeitige Druckschwankungen nicht zu einem sofortigen Abbruch der Messungen führen,
ist die Abschaltung von Ofen und Messprogramm mit einer Verzögerung von maximal
2 min realisiert (einstellbar am Relais im Schaltkasten der Kühlwasserüberwachung). Ist
der Druck trotz intakter Kühlwasserversorgung kleiner als 2 bar, muss eventuell der Filter
im Kühlwasservorlauf gereinigt werden. Erhöht sich der Druck auch nach der Reinigung
des Filters nicht, liegt eine Störung im primären Kühlkreislauf vor. In diesem Fall darf
der Ofen nicht in Betrieb genommen werden!
Wenn die Kühlung des Ofens ordnungsgemäß arbeitet, nimmt man den Umlaufkühler
für den Pendelturm in Betrieb. Dabei ist die am Kühler eingestellte Temperatur zu kon-
trollieren. Der Kühler ist mindestens eine Stunde vor Beginn der Messung einzuschalten,
um eine ordnungsgemäße Temperatur des Torsionsdrahtes zu gewährleisten.
Ist die Kühlwasserversorgung in Betrieb, kontrolliert man die Schlauchverbindungen am
Gerät auf eventuell undichte Stellen. Diese könnten während des Betriebes zu ernsthaften
Störungen führen. Es ist empfehlenswert, diese Kontrolle auch während des Betriebes in
regelmäßigen Zeitabständen zu wiederholen.
Ebenso empfehlenswert ist es, die Funktion der Notkühlung vor der Inbetriebnahme des
Ofens zu überprüfen. Dazu schließt man den Vorlauf des primären Kühlwasserkreislaufs.
Die Kühlung muss dann sofort auf den Notkreislauf umschalten. Wird der Vorlauf im
Primärkreislauf erneut geöffnet, so muss die Notkühlung wieder abgeschaltet werden.
Die Umschaltung zwischen Primär- und Notkühlkreislauf ist als deutliches Klacken der
Magnetventile wahrzunehmen.
Druckluft und Schutzgas
Druckluft wird für den Betrieb der Vakuumventile benötigt. Um die Druckluftversorgung
herzustellen, öffnet man das Ventil der gebäudeseitigen Druckluftversorgung. Am Druck-
minderer im Einschub mit der Druckluftverteilung ist ein Druck von 5 bar einzustellen.
Wenn die Druckluftversorgung gestört ist, darf das Gerät nicht in Betrieb genommen
werden.
Die Versorgung des Messgerätes mit Schutzgas erfolgt über eine Druckgasflasche. Diese
ist zu öffnen und muss vor Beginn einer Messung noch einen Mindestdruck von 10 bar
aufweisen. Ist der Druck kleiner, muss die Flasche gegen eine gefüllte Druckgasflasche
ausgetauscht werden. Am Druckminderer der Flasche ist ein um ≈200 mbar größerer
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Druck als im Vakuumgefäß eingestellt werden. Nur so kann die Druckregelung innerhalb
der für die Messung erforderlichen engen Grenzen betrieben werden. Zum Belüften des
Viskosimeters auf Atmosphärendruck ist der eingestellte Druck natürlich entsprechend
anzupassen.
Spannungsversorgung
Bis auf den Ofen selbst wird das Gerät mit normaler Netzspannung (230 V AC) versorgt.
Die Verteilung erfolgt über zwei schaltbare Steckdosenleisten an den unteren Enden der
beiden 19-Racks. Die einzelnen Geräte sind der Reihe nach einzuschalten:
• Elektronikeinschub (Schalter an der Rückseite des Einschubes)
• Netzgerät für PSD und Anregungsmotor (Schalter an der Rückseite des Netzgerätes)
• Druckmessgerät (Schalter an der Rückseite)
• Steuergeräte der Turbopumpen (Schalter an der Rückseite)
• Steuercomputer
• Ofen (Hauptschalter am Steuergerät des Ofens)
Nach dem Einschalten der Geräte sind am Netzgerät für PSD und Anregungsmotor die
eingestellten Spannungen zu kontrollieren. Speziell die Spannung für die Elektronik des
PSD ändert sich in den ersten 5-10 Minuten aufgrund von Temperatureffekten und muss
daher entsprechend nachgeregelt werden. Bei einer Spannung von 18 V muss ein Strom
von 0.2 A fließen.
Datenerfassung
Nach dem Start des Messprogramms, sind die Verbindungen zum Steuergerät des Ofens,
zum Druckmessgerät und zum Pyrometer herzustellen. Die Verbindungen werden auf der
Tab-Karte Hardwareeinstellungen hergestellt. Im unteren Bereich dieser Karte kann man
die Verbindung zwischen Software und Messgeräten sowohl herstellen als auch trennen.
Wenn die Geräte verbunden sind, werden auf der rechten Seite des Fensters die aktuellen
Messwerte angezeigt.
Für eine korrekte Erfassung der Schwingungsdaten, ist vor Beginn der Messung die
Position des Lasers auf dem Spiegel am Pendel prüfen. Befindet sich der Laser nicht auf
der Schwingungsachse des Pendels, muss die Position des Lasers nachjustiert werden.
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B.3.2 Durchführen einer Messung
Einbau der Probe
Zum Einbau der Probe wird der Flansch zwischen oberem Doppelkreuz und Pendelturm
geöffnet und der Pendelturm vorsichtig ganz nach oben geschoben. Beim Öffnen ist darauf
zu achten, dass das Pendel beim Verschieben des Pendelturms nach oben nicht verkantet.
Dies hätte im Extremfall eine Beschädigung des Pendels zur Folge.
Probencontainer, Pendelstab und damit auch der Isolationsstopfen auf dem Pendel kön-
nen nun entfernt werden. Dazu öffnet man die drei Klemmschrauben, die den Pendelstab
am oberen Teil des Pendels festhalten. Hierbei ist zu beachten, dass der Torsionsdraht
nicht gedehnt wird und dass der zu entfernende Teil des Pendels oder andere Gegenstände
nicht in den Ofen fallen. Vom ausgebauten Teil des Pendels entfernt man den Isolationss-
topfen (vom Pendelstab abziehen) und legt diesen sicher ab.
Der Probencontainer kann nun aufgeschraubt und eine eventuell vorhandene Probe
entfernt werden. Vor dem Einbau einer neuen Probe sollte der Probencontainer gereinigt
werden. Für eine korrekte Temperaturmessung muss der Boden des Tiegels mit einer
frischen Schicht Graphitlack2 versehen werden.
Während der Graphitlack trocknet, sind die Splinte zur Befestigung des Containers
am Pendelstab zu prüfen und ggf. zu wechseln. War die Maximaltemperatur der letzten
Messung größer als 1400◦C, sind die Splinte durch die Umwandlung des metallischen
Wolframs in Wolframcarbid (WC) spröde geworden und in jedem Fall zu wechseln. Die
Splinte bestehen aus Wolframdraht mit einem Durchmesser von 0,7 mm. Der Draht kann
nur bei einer Temperatur von ≈300◦C bearbeitet werden. Diese Temperatur wird durch
den Einsatz eines kleinen Gasbrenners erreicht.
Nach der Prüfung bzw. dem Wechsel der Splinte wird der Isolationsstopfen wieder auf
den Pendelstab geschoben und der Pendelstab mit dem oberen Teil des Pendels verbunden.
Dazu werden die beim Ausbau des Pendelstabs gelösten drei Schrauben bei eingesteck-
tem Pendelstab wieder angezogen. Auch hier ist mit größter Sorgfalt vorzugehen, da der
Torsionsdraht weder geknickt noch gedehnt werden darf.
Die Probe wird nun in den Probencontainer eingebaut. Dabei ist zu beachten, dass
die aufgebrachte Schicht aus Graphitlack nicht beschädigt wird. Die Folge wäre eine feh-
lerhafte Temperaturmessung. Zum Abschluss wird der Container mit eingebauter Probe
wird den Pendelstab geschraubt.
Der Pendelturm wird nun vorsichtig abgesenkt und das Pendel in den Ofen geschoben.
Wenn der Isolationsstopfen an seinem Platz sitzt, ist zu kontrollieren, dass sich das Pendel
2Graphit 33 von CRC Industries
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frei bewegen kann. Ist das der Fall, kann der Pendelturm komplett abgesetzt und der
Flansch geschlossen werden.
Evakuieren des Ofens
Um eine Oxidation der Probe und Zerstörung des Ofens zu vermeiden, ist die Evakuierung
des Ofens notwendig. Dazu wird zuerst die Vorpumpe eingeschaltet. Sinkt der Druck nicht,
sind die Ventile zwischen Pumpe und Ofen noch geschlossen. Diese sind entweder über die
Software oder über die Schalter an der Elektronikbox zu öffnen. Dabei sollte die folgende
Reihenfolge eingehalten werden:
1. Absperrventil zwischen Vorpumpe und Turbopumpen
2. Schieber zwischen oberer Turbopumpe und Ofen
3. Schieber zwischen unterer Turbopumpe und Ofen.
Wenn der Druck im Ofen auf 0.5 mbar gesunken ist, können die Turbopumpen zugeschaltet
werden. Um eine Oxidation der Probe zu vermeiden, muss ein Druck von p < 1·10−5 mbar
erreicht werden.
Fluten mit Schutzgas
Bei Temperaturen über 1000◦C muss die Anlage mit Schutzgas gefüllt werden! Ohne
Schutzgas kommt es zu Sublimation von Kohlenstoff. Andererseits darf der Druck des
Schutzgases im Ofen während der Messung nicht größer als 400 mbar sein. Bei einem
größeren Druck kommt es im Gas zu Konvektionsströmungen, die die Schwingung des
Pendels stören.
Der Gaseinlass und die Druckkontrolle erfolgen mit Hilfe der Software. Zur Einstel-
lung des Drucks ruft man die Registerkarte Messeinstellungen auf. Dort lassen sich der
Solldruck und die zulässigen Abweichungen zu größeren und kleineren Werten eingeben.
Für Messungen hat sich eine Einstellung von 400 ± 3 mbar bewährt. Der am Flaschen-
druckminderer eingestellte Druck muss ≈ 0.2 bar größer sein, als der eingestellte Druck
im Ofen. Nur dann können Einflüsse der Druckregelung auf das Pendel ausgeschlossen
werden. Der Gaseinlass und die anschließende Druckregelung werden gestartet, indem
man die Schaltfläche Druckregelung starten drückt. Sollte die Druckregelung nicht star-
ten, sind Ventile möglicherweise über die Schalter am Elektronikeinschub geöffnet. Diese
müssen geschlossen und die Druckregelung erneut gestartet werden.
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Temperaturprogramm erstellen und Heizen starten
Der Ofen kann sowohl am Controller selbst3 als auch über die Software programmiert und
gestartet werden. Dazu wählt man in der Software die Registerkarte Ofensteuerung und
Ventile. In die angezeigte Liste können nun die Programmsegmente eingetragen werden.
Dazu wählt man in der Liste das Segment aus, dass bearbeitet bzw. gelöscht werden
soll oder nach dem ein neues Segment eingefügt werden soll. Die Parameter des jeweiligen
Segmentes gibt man in die Eingabefelder unter der Liste ein und drückt die entsprechende
Schaltfläche.
Bei der Erstellung von Programmen ist folgendes zu beachten: Ein Programm darf aus
maximal 64 Segmenten bestehen. Da das erste Segment den Startpunkt darstellt, müssen
hier Rampensteigung und Haltezeit den Wert 0 haben. Die Temperatur in diesem Segment
wird durch die untere Grenze des Messbereiches festgelegt. Dies ist der Grund dafür, dass
das erste Segment in der Liste weder gelöscht noch bearbeitet werden kann. Das in der
Liste dargestellte Programm wird durch die Wahl des Menüpunktes Messung - Tempe-
raturprogramm starten zum Controller des Ofens übertragen und gestartet. Durch die
Wahl des Menüpunktes Messung - Temperaturprogramm stoppen kann die Ausführung
des Temperaturprogramms abgebrochen werden.
Zusätzlich gibt es die Möglichkeit, die Ausführung des aktuellen Temperaturprogramms
mit dem Menüpunkt Messung - Temperaturprogramm unterbrechen/fortsetzen zu pau-
sieren und fortzusetzen. Während der Pause hält der Regler die zum Beginn der Pause
erreichte Temperatur konstant.
Mit dem Menüpunkt Messung - nächstes Programmsegment starten kann der Rest
des aktuellen Segments des Temperaturprogramms übersprungen werden. Die Ausfüh-
rung fährt dann direkt mit dem nächsten Segment des Temperaturprogramms fort. Der
Gebrauch dieser Funktion ist nur dann zu empfehlen, wenn der Betrag der Differenz zwi-
schen aktueller Temperatur und der Starttemperatur des nächsten Segments <50 K ist.
Anderenfalls wird die Messung durch die Sicherheitsschaltung abgebrochen!
Mess- und Hardwareeinstellungen festlegen
Die zur Auswertung der Messung notwendigen Parameter werden auf der Registerkar-
te Messeinstellungen eingegeben. Die Eingabe wird durch das Drücken der Schaltflä-
che Änderungen übernehmen abgeschlossen. Wird die Registerkarte Betätigung dieser
Schaltfläche verlassen, gehen die getätigten Eingaben verloren.
3Die Bedienung des Controllers Omron E5CK ist ausführlich im Handbuch des Controllers beschrie-
ben
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Vor Beginn der Messung sollten weiterhin die Einstellungen auf der Registerkarte
Hardwareeinstellungen überprüft und ggf. korrigiert werden. Auch hier werden eventu-
ell geänderte Werte erst mit einem Klick auf die Schaltfläche Änderungen übernehmen
gespeichert. Falsche Angaben auf dieser Seite haben fehlerhafte Messergebnisse zur Folge!
Messung ausführen
Die Messung der Viskosität wird durch die Wahl des Menüpunktes Messung - Messung
starten gestartet. Der Fortschritt der aktuellen Messung kann dabei auf der Registerkarte
Messwerte graphisch verfolgt werden.
Um Störungen während der Ausführung der Messung zu vermeiden, sollten die Daten
sofort nach Beginn der Messung mit dem Menüpunkt Datei - Speichern unter... gesichert
werden. Der hier vergebene Dateiname wird dazu benutzt, die Rohdaten zu sichern. Für
die Rohdaten wird im Verzeichnis der eigentlichen Messwertdatei ein Unterverzeichnis
..\raw angelegt. In diesem Verzeichnis werden die Rohdaten abgelegt. Die Zuordnung zu
den Messungen erfolgt dabei über eine vierstellige Zahl, die an den Dateinamen angehängt
wird.
Die Messung kann, wenn notwendig, mit dem Menüpunkt Messung - Messung stop-
pen gestoppt werden. Ebenso kann die Messung zu einem späteren Zeitpunkt über den
Menüpunkt `Messung - Messung starten erneut gestartet werden.
B.3.3 Gerät abschalten
Sind Messung und Temperaturprogramm beendet, kann das Gerät abgeschaltet werden.
Dabei arbeitet man die zum Einschalten notwendigen Schritte in umgekehrter Reihenfolge
ab. Allerdings darf die Zufuhr von Kühlwasser frühestens unterbrochen werden, wenn der
Ofen eine Temperatur von 150◦C unterschritten hat.
Damit die zum Evakuieren benötigten Zeiten nicht zu lang werden, sollte die Anlage
niemals längere Zeit offen stehen bleiben. Wird die Anlage längere Zeit nicht genutzt, ist
sie mit Schutzgas unter leichtem Überdruck zu füllen. Damit wird das Eindiffundieren von
Fremdgasen in den Rezipienten vermieden.
B.3.4 Checklisten für den Betrieb des Viskosimeters
Checkliste zur Inbetriebnahme des Viskosimeters
Die folgenden Punkte sind bei der Inbetriebnahme des Viskosimeters unbedingt abzuar-
beiten! Nur so kann ein sicherer Betrieb des Viskosimeters gewährleistet werden.
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1. Absperrventile des Gebäudekühlkreislaufes öffnen und prüfen ob Vorlaufdruck >2 bar
2. Absperrventile des Notkühlkreislaufs öffnen
3. Kühlwasserüberwachung einschalten
4. Funktion der Notkühlung überprüfen
5. Umlaufkühler für den Pendelturm einschalten und eingestellte Temperatur prüfen
6. Ofensteuerung einschalten
7. Lastschütz an der Ofensteuerung schließen
8. Absperrventil der Druckluftversorgung öffnen und den am Druckminderer eingestell-
ten Druck kontrollieren (Sollwert: p = 5 bar)
9. Absperrventil der Druckgasflasche mit Schutzgas öffnen sowie Flaschendruck (Soll-
wert p > 10 bar) und eingestellten Druck am Druckminderer der Flasche überprüfen
10. Steuercomputer einschalten
11. Mess- und Steuerprogramm ViskoV2 starten
12. Druckmessgerät, Ofencontroller und Pyrometer mit dem Messprogramm verbinden
Checkliste zum Abschalten des Viskosimeters
Beim Abschalten des Viskosimeters sind die folgenden Schritte auszuführen:
1. Ofen abkühlen lassen
2. den Rezipienten bis zu einem Druck von 1050 mbar mit Schutzgas füllen
3. Druckmessgerät, Ofencontroller und Pyrometer vom Messprogramm trennen und
Messprogramm beenden
4. Steuercomputer abschalten
5. Ofensteuerung abschalten
6. Kühlwasserkontrolle abschalten
7. Umlaufkühler für den Pendelturm abschalten
8. Absperrventil Notkühlung schließen
9. Absperrventil Primärkühlkreislauf schließen
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B.4 Justage des Viskosimeters
B.4.1 Einstellung der Ausgangsspannung des PSD
Die erste wichtige Einstellung betrifft den positionsempfindlichen Detektor. Dieser gibt
ein Signal im Bereich von (−10 ≤ U ≤ 10) V aus. Bei korrekt eingestellter Verstärker-
schaltung entsprechen die Maximalwerte der Spannung einer Position des Lichtpunktes
den Enden und eine Spannung von 0 V einer Position exakt der Mitte der Detektorlinie.
In der Realität wird die Spannung auch durch die Intensität des Lichtflecks und der Hel-
ligkeit des Umgebungslichts beeinflusst. Diese Einflüsse wirken als konstanter Faktor auf
das Ausgangssignal des Detektors. Zusätzlich reagiert die Verstärkerschaltung sehr emp-
findlich auf Temperatureinflüsse. Bei größeren Änderungen der Umgebungstemperatur ist
daher in jedem Fall eine erneute Einstellung notwendig.
Das Ausgangssignal kann bezüglich der Nulllage (Offset) und Größe der Ausgangsspan-
nung (Verstärkung) eingestellt werden. Die Potentiometer zur Einstellung dieser beiden
Größen befinden sich auf der Verstärkerplatine des PSD und sind entsprechend mit O
und V gekennzeichnet.
Zur Einstellung der beiden Größen wird das Pendel in Schwingung versetzt und mit
dem Messprogramm eine Messung aufgenommen. Bei korrekter Einstellung der Ausgangs-
spannung liegt die maximal detektierbare Amplitude der Schwingung bei einer Spannung
von ±10 V. Befindet sich der Laser außerhalb der Detektorfläche, nimmt die Spannung
einen Wert von +(9.5−9.8) V an. Sind diese Werte nicht messbar, so ist die Ausgangsspan-
nung mit Hilfe der beiden Potentiometer auf der Verstärkerplatine einzustellen. Dabei ist
zu beachten, dass die beiden Einstellungen nicht unabhängig voneinander sind, d.h. eine
Einstellung des Offsets beeinflusst in geringem Maß auch die Verstärkung und umgekehrt.
B.4.2 Einstellung des Schwingungsnullpunktes
Durch die Verwendung eines PSD zur Schwingungserfassung ist eine Übereinstimmung
zwischen Schwingungsnullpunkt und Detektornullpunkt nicht erforderlich. Für eine ex-
akte Bestimmung der Dämpfung ist es sogar vorteilhaft, den Schwingungsnullpunkt in
Abhängigkeit der Schwingungsamplitude nah an den Rand des Detektors oder sogar dar-
über hinaus zu verlegen. Mit einer solchen Einstellung werden gezielt die positiven oder
negativen Umkehrpunkte der Schwingung registriert. Durch die langsamere Bewegung des
Pendels nahe der Umkehrpunkte wird die Dichte der registrierten Datenpunkte gesteigert.
Damit kann die Schwingung beim nachfolgenden Anpassungsprozess besser reproduziert
werden.
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Der Schwingungsnullpunkt wird mit Hilfe der Drehdurchführung am oberen Ende des
Pendelturms eingestellt. Dazu wird der Klemmring gelockert, der den Exzenterarm mit
dem Knauf der Durchführung verbindet. Da sich die Position des Knaufs bei der Mon-
tage/Demontage des Klemmrings leicht verschieben kann, muss der Knauf in diesem Fall
mit Hilfe der vorhandenen Klemmschraube fixiert werden. Die Klemmschraube ist nach
Beendigung der Montage/Demontage des Klemmrings sofort wieder zu lockern, da bei
fixiertem Knauf der Anregungsmechanismus beschädigt werden kann.
B.4.3 Bestimmung des Rückstellmoments des Torsionsdrahtes
Zur Durchführung von Messungen muss das Rückstellmoment des Torsionsdrahtes be-
kannt sein. Das Rückstellmoment könnte prinzipiell aus den elastischen Eigenschaften des
Drahtmaterials und den Abmessungen des Drahtes berechnet werden. Jedoch liefert eine
Messung verlässlichere Ergebnisse. Bei einer Messung werden im Gegensatz zur Rechnung
auch Einflüsse wie z.B. Inhomogenitäten im Material und den geometrischen Eigenschaf-
ten erfasst.
Zur Messung des Rückstellmoments existieren je vier nahezu identische Gewichte mit
einem Durchmesser von 20 mm und 30 mm. Diese Abmessungen entsprechen den Durch-
messern der Standardtiegel. Für jedes dieser Gewichte wird vor Beginn der Messungen
die exakte Masse bestimmt. Danach wird die Schwingungsdauer des Pendels zuerst ohne
und im weiteren Verlauf mit je einem Zusatzgewicht mehr gemessen. Die Messungen kön-
nen unter Atmosphärendruck ausgeführt werden. Allerdings muss der Torsionsdraht eine
mit den späteren Messungen identische Temperatur haben. Daher ist in jedem Fall der
Kühlkreislauf des Pendelturms zu aktivieren.
Zur Auswertung der Messungen wird das Quadrat der Schwingungsdauer T über der
Masse m der verwendeten Zusatzgewichte aufgetragen. Die aufgetragenen Punkte ergeben
eine Gerade, die durch die Gleichung
T 2 = B ∗m+ A (B.7a)
mit
B =
2pi2r2
D
, A =
4pi2I20
D
(B.7b)
definiert ist. Dabei ist r der Radius der Zusatzgewichte, D das Rückstellmoment des
Torsionsdrahtes und I0 das Trägheitsmoment des Pendels ohne Zusatzgewichte. Mittels
linearer Regression bestimmt man die Parameter A und B aus Gleichung (B.7a). Aus
dem Parameter B kann unmittelbar das Rückstellmoment D berechnet werden.
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Das Rückstellmoment des Torsionsdrahtes ändert sich durch Alterungsprozesse sowie
mechanische Einflüsse. Es ist deshalb empfehlenswert, diese Größe etwa aller drei Monate
zu überprüfen.
B.4.4 Bestimmung der Grunddämpfung
Die Grunddämpfung muss für eine exakte Messung der Viskosität ebenfalls bekannt sein.
Sie wird von den geometrischen Eigenschaften des Pendels, dem Druck und der Art des
verwendeten Schutzgases, dem Torsionsdraht sowie der Temperatur und deren zeitliche
Entwicklung beeinflusst. Da die genauen Zusammenhänge analytisch nicht erfassbar sind,
werden experimentell bestimmte Werte benutzt.
Die Messung der Grunddämpfung erfolgt bei einer Abkühlrate von 1 K min−1. Sollten
zu einem späteren Zeitpunkt Messungen mit einer abweichenden Kühlrate durchgeführt
werden, ist die Bestimmung der Grunddämpfung mit angepasster Kühlrate zu wiederho-
len. Die Messung wird mit dem leeren Probencontainer ausgeführt. Die Ergebnisse lassen
sich durch Verwendung eines geeigneten Ballastgewichts mit einer Masse in der Größe
der späteren Proben verbessern. Es versteht sich von selbst, dass das Ballastgewicht im
gesamten Temperaturbereich der Messung fest sein muss.
Aus der erzeugten Messwertdatei werden mit einem externen Programm die Spalten
mit den Messwerten der Temperatur und des logarithmischen Dekrements extrahiert. Der
erhaltene Verlauf sollte ggf. noch geglättet oder mit einer geeigneten (stückweise definier-
ten und stetigen) analytischen Funktion angepasst werden. Der resultierende Verlauf ist
dann als Grunddämpfungsdatei zu exportieren.
Die Grunddämpfungsdatei ist eine ASCII-Datei mit der Endung .dp0 und dem fol-
genden Aufbau: In der ersten Zeile steht nur eine Zahl, die angibt, wie viele Datenzeilen
die Datei enthält. Ab der zweiten Zeile sind pro Zeile zwei Werte enthalten - die Tem-
peratur und durch einen Tabulator getrennt das logarithmische Dekrement. Die Datei
kann für jede Temperatur einen Wert des logarithmischen Dekrements enthalten oder nur
Werte für zwei Temperaturen an den Enden eines Temperaturintervalls. Werte zwischen
zwei gegebenen Punkten werden vom Messprogramm durch lineare Regression ermittelt.
B.4.5 Kalibrierung des Pyrometers
Vor der eigentlichen Kalibrierung des Viskosimeters ist das Pyrometer auf das Messobjekt
auszurichten. Dazu wird der im Pyrometer eingebaute Ziellaser sowie die in Abbildung
B.29 dargestellte Zielscheibe benutzt. Diese wird auf Papier oder matte Folie gedruckt
und auf den oberen Flansch des Ofens gelegt. Der aktivierte Ziellaser ist dann auf der
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Abbildung B.29: Zur Ausrichtung des Pyrometers verwendete Zielscheibe.
Zielscheibe sichtbar. Das Pyrometer ist dann richtig ausgerichtet, wenn der Mittelpunkt
des projizierten Kreuzes mit demMittelpunkt der Zielscheibe übereinstimmt. Ist dies nicht
der Fall muss die Ausrichtung des Pyrometers über die Positionierung des Umlenkspiegels
oder Änderungen an der Position des Pyrometers korrigiert werden.
Die von einer Oberfläche emittierte und von einem Pyrometer registrierte Strahlung ist
vom Emissionsgrad  der Oberfläche abhängig. Diese materialspezifische Größe wird von
jedem Pyrometer benötigt, um aus der registrierten Strahlungsintensität eine Temperatur
zu berechnen. Obwohl der Emissionsgrad für viele Materialien tabelliert ist, sollte man
diesen experimentell bestimmen. Nur so ist gewährleistet, dass auch die Beschaffenheit
der betrachteten Einflüsse sowie indirekte Einflüsse wie Schutzgas und Schaugläser (beide
beeinflussen den effektiv gemessenen Emissionsgrad) im Emissionsgrad Berücksichtigung
finden. Der Zusammenhang zwischen der realen Temperatur Treal, der am Pyrometer
angezeigten Temperatur Tpyro und dem Emissionsgrad ist durch die Gleichung
 = exp
[
−c2
λ
(
1
Tpyro
− 1
Treal
)]
(B.8a)
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mit
c2 =
hc
k
= 1.439 · 10−2 m K (B.8b)
gegeben. Die Wellenlänge ist vom verwendeten Pyrometer abhängig und beträgt im vor-
liegenden Fall λ = 2.35 µm.
Für die Kalibration des Pyrometers bietet es sich an, die gut bekannten Schmelzpunkte
reiner Metalle sowie Salze zu nutzen. Die einzelnen Schmelzpunkte sollten dabei so gewählt
werden, dass der gewünschte Messbereich möglichst gleichmäßig abgedeckt ist.
Für die Kalibration baut man die Probe aus reinem Metall in das Viskosimeter ein.
Wichtig ist, dass diese Anordnung (Material, Wandstärken, Probenmenge, ...) den späte-
ren Messbedingungen möglichst ähnlich ist. Nicht zu vergessen ist die bereits beschriebene
Beschichtung der Unterseite des Probencontainers mit Graphitlack (vgl. Abschnitt B.3.2).
Der Ofen wird dann mit eingebauter Probe bis auf einen Druck von 10−5 mbar abgepumpt.
Nach dem Erreichen dieses Vakuums wird der Rezipient bis zu einem Druck von 400 mbar
mit Schutzgas gefüllt. Auch hier ist darauf zu achten, dass Gasart und Druck mit den Be-
dingungen der Messungen übereinstimmen. Vor dem Beginn der Kalibration muss der im
Pyrometer hinterlegte Emissionsgrad auf  = 1.00 eingestellt werden. Der Ofen wird dann
bis etwa 20 K unter den Schmelzpunkt des Metalls4 geheizt und für etwa 30 Minuten auf
dieser Temperatur gehalten, damit sich in Ofen und Tiegel gleiche Temperaturen einstel-
len. Danach wird der Ofen mit einer Rate von ≤ 1 K min−1 aufgeheizt. Beim Aufheizen
wird die Dämpfung der Schwingung gemessen. Steigt die Dämpfung der Schwingung an,
beginnt die Probe zu schmelzen. Die zu diesem Zeitpunkt vom Pyrometer angezeigte
Temperatur wird notiert. Dieser Vorgang wird sodann für mindestens fünf verschiedene
Materialien wiederholt. Um eine genaue Kalibrierung des Pyrometers zu erreichen, müs-
sen die Liquidustemperaturen der verwendeten Substanzen möglichst gleichmäßig über
den gesamten Messbereich verteilt sein.
Mit Gleichung (B.8a) wird für jede verwendete Substanz aus den Werten von angezeig-
ter Temperatur Tpyro und Liquidustemperatur Treal der Emissionsgrad  berechnet. Aus
den so berechneten Werten von  wird der Mittelwert gebildet, wobei eventuell auftreten-
de Ausreißer vernachlässigt werden oder die zugehörige Messung wiederholt wird. Zum
Abschluss wird der berechnete Mittelwert von  am Pyrometer als neuer Emissionsgrad
eingestellt.
4Die vom Pyrometer bei einem eingestellten Emissionsgrad von  = 1.00 angezeigte Temperatur am
Liquiduspunkt der Probe kann mit Hilfe von Gleichung (B.8a) und einem Emissionsgrad von  ≈ 0.80
abgeschätzt werden. Die Gleichung ist dafür nach der Größe Tpyro umzustellen.
